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La generación de Drenajes Ácidos en la Minería (DAM) suele estar relacionada 
con la oxidación del azufre, el cual es un elemento que tiene una amplia 
distribución en la naturaleza y específicamente dentro del carbón, se puede 
encontrar en forma de compuestos orgánicos e inorgánicos 1; en el caso de 
sulfuros metálicos como la pirita (FeS2), la oxidación se puede presentar por 
mecanismos naturales en presencia de agua y oxígeno 2 o por procesos 
antropogénicos, como la desulfurización del carbón, la cual “se puede hacer por 
medios físicos, químicos o biológicos” 3, 4. El contenido de azufre en el carbón es 
importante desde varios puntos de vista, por ejemplo, tiene un efecto negativo 
sobre su potencial energético; en la industria del cemento el azufre de este 
combustible y el presente en las materias primas está relacionado con la 
formación de anillos y costras en los hornos de clínker 1, modifica los módulos y 
favorece la formación de sulfatos alcalinos y, adicionalmente, durante los procesos 
de combustión el azufre se puede transformar en dióxido de azufre (SO2), el cual 
es uno de los gases precursores de la lluvia ácida, por esta razón, es necesaria su 
remoción antes de la quema del combustible. Particularmente en los ensayos 
llevados a cabo en el proyecto de “Biodesulfurización de un carbón con altos 
contenidos de azufre, proveniente de la mina El Guacamayo en el municipio de 
Puerto Libertador, departamento de Córdoba” (proyecto enmarcado en el convenio 
de cooperación en investigación entre la Universidad Nacional de Colombia y 
Cementos Argos S.A.), se ha encontrado que se generan lixiviados con 
concentraciones elevadas de sulfatos y bajos valores de pH, los cuales deben ser 
tratados antes de hacer una descarga sobre cualquier cuerpo de aguas. 
 
De acuerdo con la normatividad colombiana, los mantos de carbón con altos 
contenidos de azufre que existen en diferentes regiones del país 5, sólo podrían 
ser llevados a procesos de combustión si se considerasen sistemas de tratamiento 
de gases posteriores al proceso térmico 6, o si se llevase a cabo una 
desulfurización de los combustibles previa a su quema 3, 4. Adicional a la acidez 
debida a la oxidación del mineral, “las bacterias también juegan un papel 
importante, especialmente las quimiolitótrofas, debido a que catalizan el proceso 
de acidificación” 7. Por otro lado, cuando se implementan métodos para la 
remoción del azufre presente en el carbón, se generan lixiviados ácidos que 
pueden tener concentraciones de sulfatos mayores a las que se presentan de 
manera natural en las minas.  
 
La búsqueda de métodos adecuados para el tratamiento de los DAM ha sido tema 
de trabajo en diferentes investigaciones 7, 8, 9, 10, 11, 12, 13, 14. Dentro de la amplia 
gama de métodos empleados, se pueden encontrar métodos físicos8, 9, químicos 8, 
9, 10, 11, 13, 14 y biológicos 12 o alguna de sus combinaciones 8, 9. En los DAM, es 
posible generar la precipitación de yeso sintético, al remover los sulfatos 
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presentes, mediante un proceso de neutralización con caliza y/o con cal 8, 9, 10, 11, 
13, 14. Este último es el proceso más referenciado en la literatura y su aplicación se 
debe a los bajos costos en que incurre comparado con otras alternativas, y otra 
razón de peso es la buena remoción de sulfatos y de algunos metales en solución, 
especialmente divalentes o trivalentes. “Para este tipo de separación, se han 
desarrollado varias metodologías y la aplicación de una específica debe atender a 
las necesidades del interesado, a la facilidad de manejo de los lodos producidos, a 
las oportunidades para el aprovechamiento de dichos lodos, a la disponibilidad de 
la cal y/o la caliza, a la disponibilidad de terreno y de presupuesto, entre otros 
factores” 10, 11.  
 
De acuerdo con Sawyer y McCarty 15, la presencia del ión sulfato en el agua 
puede generar efectos catárticos y laxantes si se usa para consumo humano (en 
concentraciones mayores de 250 mg/l), adicionalmente, causa malos olores, 
corrosión en tuberías y forma incrustaciones en calderas y sistemas de 
refrigeración. Con respecto al pH, en Colombia, el valor para las descargas en 
cuerpos de agua está restringido a un rango entre 5 y 9 unidades de pH, como lo 
establece el Decreto 1594 de 1984. Por lo tanto, considerando que los lixiviados 
del tratamiento de biodesulfurización del carbón de la mina El Guacamayo, tienen 
concentraciones elevadas de sulfatos y bajos valores de pH, se deben tratar para 
asegurar el cumplimiento de la norma para pH y para asegurar la remoción del 
mayor porcentaje de sulfatos.  
 
En la actualidad existen diferentes tecnologías que permiten capturar los sulfatos 
presentes en los DAM y en vertimientos de procesos de tratamiento de carbones, 
a la vez que se incrementa el pH hasta valores cercanos a siete (pH neutro), 
generando como uno de los posibles subproductos, yeso sintético (Sulfato de 
calcio dihidratado) 9, 16, el cual puede ser visto como un inconveniente por su 
acumulación en los equipos de proceso 10, 11 o puede ser visto como una 
oportunidad debido a que es una materia prima que puede ser usada para 
diferentes actividades productivas, en este caso se enfoca la investigación hacia la 
aplicación en la industria cementera.  
 
El polvo de hornos cementeros (CKD, Cement Kiln Dust), es considerado un 
residuo en la mayoría de las plantas productoras de cemento pues su 
reintroducción al proceso puede generar un incremento en el contenido alcalino 
del producto final y genera modificaciones reológicas al interior del horno, las 
cuales afectan sustancialmente el proceso de quemado. Por tanto, este material 
se dispone en minas abandonadas, botaderos a cielo abierto o en rellenos 
sanitarios, lo cual, en ocasiones, genera dificultades por los grandes volúmenes 
que se producen. La composición de este material depende del tipo de proceso y 
de las materias primas usadas, sin embargo, en una composición química típica, 
se pueden encontrar contenidos de óxido de calcio (reportados en ensayos de 
Fluorescencia por Rayos X para varias plantas de Cementos Argos) variando 
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entre 10 % y 70 %, lo cual brinda una oportunidad para su uso potencial en la 
precipitación de los sulfatos presentes en los DAM 17.  
Se presentan entonces varias situaciones para solucionar. Los carbones con altos 
contenidos de azufre tienen problemas de comercialización para procesos de 
combustión por el efecto negativo que dicho azufre tiene sobre el potencial 
energético y por las emisiones de óxidos de azufre (principalmente SO2). Ambos, 
el contenido de azufre en el carbón y la concentración de dichos óxidos en los 
gases de combustión, están reglamentados por la normatividad ambiental 
colombiana (Resolución 623 de 1998 y Resolución 909 de 2008, 
respectivamente), por lo tanto, para el caso de la mina El Guacamayo, se está 
desarrollando un proceso de biodesulfurización para poder aprovechar estos 
carbones de baja calidad, sin embargo, hay una producción de lixiviados con 
valores de pH muy bajos y concentraciones de sulfatos muy altas, que generan un 
aporte adicional importante al proceso natural de DAM que se presenta en la mina. 
Por lo tanto, estos lixiviados requieren de un tratamiento para su neutralización y 
para la remoción de los sulfatos y de otros iones en solución. Debido a que el CKD 
representa un problema para la industria cementera, cualquier aprovechamiento 
que se le pueda dar, disminuye el impacto que genera su disposición, por esta 
razón, se ha considerado su uso para tratar los lixiviados del proceso de 
biodesulfurización.  
 
Para el desarrollo de la investigación es importante considerar una metodología 
que permita hacer un trabajo de campo ordenado y un análisis estadístico 
adecuado, por lo tanto se aplica un diseño experimental a partir del cual se puede 
aprovechar la obtención de una ecuación de regresión ajustada para modelar 
otras condiciones experimentales. Finalmente, el precipitado generado en el 
tratamiento, debe ser manejado adecuadamente para no convertirlo en un residuo 
sólido que pueda causar problemas de contaminación sobre los suelos, es decir, 
se debe cerrar el ciclo en vez de seguir trasladando el problema entre los factores 
ambientales que se pueden ver afectados (agua, aire o suelo), por tal razón cobra 
gran importancia la evaluación de la inclusión de los precipitados de drenajes 
ácidos, en el cemento Pórtland, a partir del comportamiento de dos parámetros de 
desempeño de un cemento hidráulico como son el fraguado y la resistencia a la 
compresión. 
 
La caracterización de los materiales es fundamental para el desarrollo de esta 
investigación, el conocimiento de la composición de los materiales usados y de los 
precipitados obtenidos es de crucial importancia para un análisis adecuado de los 
resultados, por esta razón hay un componente muy fuerte en técnicas de apoyo 
como difracción por rayos X (DRX), espectroscopía infrarroja por transformada de 
Fourier (FTIR, por sus siglas en inglés), análisis químico de óxidos principales por 
fluorescencia de rayos X (FRX), microscopía electrónica de barrido (SEM, por sus 
siglas en inglés), espectroscopia por rayos X de energía dispersa (EDS, por sus 
siglas en inglés) y análisis termogravimétrico de alta resolución con su primera 
derivada (TGA-DTG, por sus siglas en inglés). 
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Esta iniciativa tiene varios elementos muy importantes en su concepción porque 
significa un aporte a la solución de tres problemas ambientales como son: 
 
o Prevención de las emisiones de uno de los gases precursores de lluvia 
ácida. 
o Control de los DAM generados en las minas de carbón de manera natural o 
por procesos antropogénicos, evitando la contaminación de fuentes 
naturales de agua (superficiales o subterráneas) y la contaminación del 
suelo. 
o Aprovechamiento de un residuo sólido de gran volumen de generación en 
la industria cementera. 
 
Además, los resultados obtenidos tendrán un significado muy importante para 
Cementos Argos, debido a que en esta empresa existe un fuerte compromiso con 
la sostenibilidad y todas las acciones en las que se puedan cerrar ciclos 
productivos y se presenten aprovechamientos de residuos o subproductos para 
reintroducirlos al proceso, generan valor, especialmente si se evalúan desde la 
dimensión social, la dimensión ambiental y desde la dimensión económica.  
 
La obtención de una materia prima tan importante para el proceso cementero, 
como lo es el yeso, a partir de un vertimiento altamente contaminante proveniente 
de minas de carbón, propiedad de la misma empresa, tratado con un residuo 
sólido que se considera un problema para la operación de las plantas, se convierte 
en un proyecto de gran interés porque tiene un aporte significativo en la búsqueda 
de una producción de cemento más limpia y permite generar una menor presión 
sobre recursos naturales no renovables como el yeso natural, al remplazarlo por 
uno sintético.  
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1 REVISIÓN DEL ESTADO DEL ARTE 
 
 
1.1 DRENAJES ÁCIDOS DE MINERÍA (DAM). 
 
Dentro de los causales principales de contaminación de fuentes de agua a nivel 
mundial, los DAM son uno de los más representativos por los bajos valores de pH 
que generan y por la movilización de metales, transportados en las escorrentías, 
asociadas a los ambientes ácidos generados, por esta razón los vertimientos 
pueden ser altamente tóxicos 8, 12. 
 
“Cuando se encuentran bajo condiciones reductoras, los sulfuros permanecen 
insolubles, sin embargo, cuando se exponen a la acción atmosférica, 
especialmente al agua y al oxígeno, se produce su oxidación, liberando iones 
metálicos (Fe, As, Cd, Co, Cu, Pb, Zn, etc.), sulfatos e hidrogeniones” 7, los cuales 
generan problemas de contaminación en las fuentes de agua. La reacción general 
que controla la oxidación de la pirita se describe a continuación 7, 13: 
 


















1 +→++ +++  
Ecuación 2 
 
El ión de hierro férrico que se produce se hidroliza como hidróxido férrico y se 
precipita, en esta reacción se liberan tres moles de protones. 
 




Hasta este punto, se ha producido una acidificación mediante la liberación de 
protones y el mecanismo principal es la hidrólisis del hierro férrico, esto ocurre 
especialmente en los medios donde no hay presencia de compuestos que puedan 
neutralizar esta reacción. Cuando el pH alcanza un valor inferior a cinco unidades, 
se presenta la oxidación del ión ferroso a férrico, una de las posibilidades es que 
esta reacción sea catalizada por bacterias quimiolitótrofas, como las 
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Acidithiobacillus ferrooxidans, con una subsiguiente disminución del pH hasta 
valores cercanos a dos unidades, debido a que el hierro férrico se encarga de 
oxidar los sulfuros presentes, inclusive en condiciones anóxicas, liberando 16 
protones, como se puede observar en la Ecuación 4 7. 
 







“Los lixiviados generados en este proceso pueden reaccionar con otros materiales 
presentes en el medio, produciendo la hidrólisis de otros minerales y haciendo que 
se disuelvan otros elementos como Al, Ca, Mg, Mn, Na, Si, etc.” 13 . 
 
1.2 DESULFURIZACIÓN DE CARBONES. 
 
El azufre en el carbón se puede encontrar en su forma elemental, como 
compuesto orgánico o como pirita, éste último mineral tiene una presencia 
predominante sobre el resto de sulfuros. En Colombia por ejemplo, la pirita tiene 
una presencia relativamente abundante en los yacimientos de carbón de las 
principales regiones mineras, según los hallazgos de López y Ward 18. 
 
Los impactos generados sobre el medio ambiente debidos a la presencia de 
azufre en el carbón, se pueden representar en la emisión de gases de combustión 
como el SO2, con sus efectos posteriores debidos a las reacciones en la 
atmósferauna fuente de contaminación de las corrientes de agua superficiales y 
subterráneas, que puede tener una larga duración. Por estas razones, la 
desulfurización del carbón, ha sido sujeto de numerosas investigaciones durante 
los últimos años 8. 
 
Los métodos convencionales físicos (flotación 19, lavado, entre otros) y químicos 
(adición de cal, micro-encapsulación de pirita 2, etc.) utilizados para remover o 
reducir los compuestos de azufre del carbón, no son efectivos en la remoción del 
azufre orgánico, el cual hace parte inherente de la estructura del carbón; en 
cuanto al azufre inorgánico, “si se presenta en tamaños muy finos y con una gran 
dispersión en la matriz del carbón, su separación gravimétrica es difícil y poco 
efectiva” 3, 4. En años recientes se han desarrollado diferentes métodos químicos 
para remover azufre orgánico e inorgánico de los carbones, sin embargo, estos 
métodos tienen dos desventajas principales: los altos costos que acarrean y la 
destrucción de las propiedades coquizantes del carbón; las reacciones llevadas a 
cabo en estos procesos pueden generar productos contaminantes 20. 
 
En la actualidad, los mecanismos de biolixiviación se aplican extendidamente a la 
recuperación de metales no ferrosos como cobre, uranio, oro, manganeso, níquel, 
entre otros 19. Existen reportes de dos bacterias autótrofas, mesofílicas y 
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quimiolitotróficas que se han utilizado para catalizar el proceso de desulfurización: 
Acidithiobacillus thiooxidans y Acidithiobacillus ferrooxidans, las cuales crecen en 
condiciones de pH bajo, sobre sustratos de hierro inorgánico o azufre, y requieren 
pocos minerales y oxígeno en el medio de crecimiento 21, 22, estos 
microorganismos han demostrado buen desempeño en la disminución del azufre 
pirítico. 
 
Como se pudo observar en la Ecuación 1 y en la Ecuación 4, los mecanismos de 
la desulfurización generan sulfatos que permanecen presentes en la solución, por 
lo tanto es necesario removerlos antes de la descarga a un cuerpo de aguas. 
 
1.3 IMPORTANCIA AMBIENTAL Y SANITARIA DE LOS SULFAT OS. 
 
El sulfato es uno de los aniones menos tóxicos, sin embargo, tiene una dosis letal 
de 45 g para humanos, como sal de potasio o de zinc, en este caso no se ha 
definido si la toxicidad se debe al sulfato o al ión asociado. Aguas con una 
concentración mayor de 600 mg/l pueden tener efectos laxantes, pero, según la 
Organización Mundial de la Salud (OMS), se ha encontrado que los humanos se 
pueden adaptar a altas concentraciones de este ión. Un alto consumo de sulfato 
de magnesio o de sodio, por las personas, puede causar efectos adversos como la 
deshidratación. El límite de concentración de sales de sulfatos que generan sabor 
en las aguas está entre 250 y 500 mg/l. La OMS no ha establecido un valor para el 
contenido de sulfatos en el agua potable, sin embargo debido a sus propiedades 
laxantes, recomienda que se debe avisar a las autoridades de salud cuando se 
encuentren concentraciones mayores de 500 mg/l, la USEPA (United States 
Environmental Protection Agency) acogió el valor de 250 mg/l con fundamento en 
el umbral de sabor. También se ha establecido que puede haber efectos adversos 
cosméticos como la decoloración de los dientes y estéticos como la generación de 
olor y sabor en el agua 15, 23. 
 
De acuerdo con las reacciones presentadas en la Ecuación 1 y en la Ecuación 4, 
en la oxidación de sulfuros se liberan iones de sulfato y de hierro, por esta razón, 
en el tratamiento de los DAM se busca su remoción (ver Ecuaciones 5 a 11). Al 
estar incluidos dentro del yeso sintético precipitado, los iones metálicos harán 
parte del cemento terminado y quedarán encapsulados dentro de la mezcla final 
(concreto, mortero, etc.) en la que se use dicho cemento. 
 
1.4 MINERALOGÍA DE SULFATOS. 
 
En la naturaleza, los sulfatos de calcio se pueden encontrar en las formaciones 
geológicas sedimentarias y pueden estar asociados a impurezas que le confieren 
variadas coloraciones, entre las que se encuentran la arcilla, óxido de hierro, 
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sílice, caliza, etc. Dependiendo de su contenido de agua de cristalización, se 
pueden mencionar tres tipos de sulfato de calcio: anhidrita (sulfato de calcio sin 
agua de cristalización), basanita (sulfato de calcio hemihidratado) y yeso (sulfato 
de calcio dihidratado) 24. A continuación se hace una breve descripción de los 
sulfatos de interés en esta investigación: 
1.4.1 Yeso 
“El sulfato de calcio dihidratado (CaSO4. 2H2O) es el mineral de sulfato más 
importante y abundante, está principalmente compuesto por anhidrita (79,1 %) 
y por agua de cristalización (20,93 %), también puede presentar impurezas 
como calcita y anhidrita insoluble” 25. Este material estable se puede encontrar 
de manera natural y como subproducto en la industria. Cuando se calienta, se 
inicia un proceso de deshidratación, pasando por semihidrato hasta convertirse 
en anhidrita soluble 24. 
 
En el yeso los cristales típicos son tabulares, gruesos o delgados y pueden 
formar masas alargadas o rosetas 25; cuando se presenta en cristales aislados 
y distintos, es común encontrar un hábito acicular (agujas) y cuando presenta 
granos grandes o pequeños, se denomina granular 26. También son comunes 
las maclas e intercrecimientos cristalinos, a menudo en forma de cola de 
golondrina. Su estructura consta de capas de grupos SO4
2- fuertemente 
enlazados con Ca2+, alternadas con capas de H2O cuyas moléculas están 
unidas por medio de enlaces de hidrógeno a los oxígenos de los sulfatos. Los 
enlaces entre moléculas de agua en capas próximas son débiles, lo que 
explica la excelente exfoliación del yeso. Otras características físicas incluyen 
un brillo vítreo, perlado o sedoso, puede ser incoloro, blanco, gris, tonalidades 
de amarillo, rojo o castaño como consecuencia de impurezas 25. 
 
En cuanto a su composición, un yeso típico puede tener 32,6 % de CaO, 46,5 
% de SO3 y un 20,9 % de H2O. Como resultado de su deshidratación (CaSO4. 
2H2O) se pueden presentar diferentes fases, según Nesse 
25, “las primeras 1,5 
moléculas de H2O en el yeso se pierden de un modo continuo entre 0 °C y 
aproximadamente 65 °C y es probable que se presente n cambios ligeros en su 
estructura. A unos 70 °C, la media molécula remanen te en la estructura se 
encuentra fuertemente retenida y se presenta una fase hemihidratada (CaSO4. 
½ H2O), pero a partir de los 100 °C la estructura se tr ansforma en la de un 
polimorfo de la anhidrita (γCaSO4), estas dos fases son metaestables; 
posteriormente, sobre 200 °C se produce la anhidrit a”. Ramachandran et.al. 27 
por su parte, mencionan un rango que inicia a una mayor temperatura, a 90°C 
se inicia la transformación del yeso a su fase de hemihidrato, la cual continúa 
aproximadamente hasta 220 °C; finalmente entre 250 °C y 300 °C, se pierde la 




Algunos minerales que se pueden encontrar asociados al yeso son la halita, 
celestina, calcita, aragonita, dolomita, pirita y cuarzo 25, 26. 
1.4.2 Anhidrita. 
La anhidrita o karstenita (CaSO4), se encuentra en la naturaleza en su forma 
insoluble, su nombre se debe a la ausencia de agua en su estructura. La forma 
soluble se presenta a partir de la deshidratación del yeso y es muy inestable, 
en presencia de agua reacciona rápidamente para formar dihidrato, 
ocasionando un incremento en su volumen entre el 30 % y el 50 % 24. Desde el 
punto de vista químico puede presentar pequeñas variaciones, en algunas 
ocasiones se puede encontrar estroncio o bario, reemplazando al calcio 25. 
 
La anhidrita usualmente tiene un hábito masivo, granular o fibroso, es difícil 
encontrar cristales individuales, tabulares o prismáticos. En cuanto a su 
composición, la anhidrita puede tener 41,2 % de CaO y 58,8 % de SO3 
25. 
1.4.3 Bassanita. 
(Yeso hemihidratado).  La basanita (CaSO4.½·H2O) se puede encontrar en 
estado natural, sin embargo no es tan común su presencia debido a que es 
muy inestable, por esta razón y de la misma manera que la anhidrita, cuando 
entra en contacto con agua, reacciona para formar dihidrato 24. 
1.4.4 Celestina. 
Su nombre proviene del latín caelestis, que significa celestial, en referencia con 
el color azul cielo de algunas celestinas. Puede tener hábito tabular o 
prismático e inclusive en fibras radiadas o en gránulos. La celestina pura puede 
tener un 56,4 % de SrO y un 43,6 % de SO3. Presenta una buena exfoliación 
25. 
 
1.5 REMOCIÓN DE SULFATOS EN PROCESOS MINEROS E INDUSTRIALES. 
La remoción de sulfatos disueltos, no ha sido uno de los focos principales en el 
tratamiento de los DAM, debido a que representan un menor riesgo para el medio 
ambiente que los metales disueltos y la acidez aportada sobre aguas subterráneas 
y superficiales, sin embargo, en los últimos años, el interés por el control de los 
vertimientos con sulfatos se ha incrementado debido a su incidencia sobre la 
salinidad en dichos cuerpos de agua. A continuación se mencionan algunos 
métodos empleados para la eliminación de sulfatos 9. 
1.5.1 Tratamientos químicos.  
“En este tipo de tratamientos, la precipitación mineral es el proceso más común y 
dentro de todos, la neutralización con cal es el más desarrollado debido a su 
eficiencia en la remoción de los sulfatos junto con metales y a los bajos costos de 
este material” 10. 
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o Neutralización con Caliza y Cal.  La caliza (CaCO3) y particularmente la cal 
(CaO) han sido usadas para neutralizar sustancias ácidas, sin embargo es 
más usada la cal por su bajo costo y por su eficiencia en la remoción de 
metales disueltos debido a que con el incremento del pH que genera, los 
metales se vuelven insolubles y reaccionan con los iones hidroxilos para 
precipitarse como hidróxidos. 
 
22 )(OHCaOHCaO →+   
Ecuación 5 
−+ +→ OHCaOHCa 2)( 22  
Ecuación 6 
2
2 )(2 OHMeOHMe →+ −+  
Ecuación 7 
3
3 )(3 OHMeOHMe →+ −+  
Ecuación 8 
 
En el caso de los hidróxidos, es deseable que se presente el caso de la 
Ecuación 8 porque los lodos que contienen complejos metálicos de este tipo 
son más estables y por ejemplo, en el caso del hierro, la precipitación se 
presenta a menores valores de pH. Cuando la concentración de sulfatos en 
el DAM es mayor que 2.500 mg/l y hay una sobresaturación de iones de 
calcio, ocurre la precipitación de yeso, mineral que ha sido considerado 
como un problema en el tratamiento 11. 
 
La precipitación del yeso se puede representar mediante las siguientes 
ecuaciones: 
 
2242423 2. COOHCaSOOHSOHCaCO +→++   
Ecuación 9 
OHCaSOSOHOHCa 24422 2.)( →+  
Ecuación 10 
 
En la Ecuación 9 se presenta la reacción general para la neutralización con 
caliza, como se puede observar, en este proceso se libera CO2, lo cual 
resulta inconveniente si se considera que en la actualidad la disminución de 
emisiones de este gas es fundamental para mitigar los efectos del cambio 
climático. En la Ecuación 10, se presenta la reacción con la cal, en este 
caso, el yeso es el único producto de la reacción. La reducción en la 
concentración de sulfatos está directamente relacionada con la solubilidad 
del yeso, la cual pude variar entre 1.500 y 2.000 mg/l, dependiendo de la 
composición y fuerza iónica de la solución 10. 
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Cuando se usan la cal y la caliza por separado para precipitar yeso, la 
eficiencia no es muy alta, por lo tanto quedan unos remanentes de sulfato 
que permiten concluir que su uso es adecuado como pretratamiento, mas 
no como tratamiento final. La mezcla de cal y caliza para la remoción de 
sulfatos, ha generado concentraciones remanentes menores de 1.200 mg/l, 
la secuencia del proceso es como se describe a continuación 10: 
 
o Neutralización con caliza, incremento del pH hasta un valor cercano 
a 7 unidades, se produce dióxido de carbono y se precipita yeso. 
 
o Adición de cal, se incrementa el pH hasta 12, se precipita Mg(OH)2 y 
se mejora la cristalización del yeso. 
 
o Ajuste de pH con el dióxido de carbono recuperado en la 
neutralización precipitando caliza. 
 
En los trabajos reportados por Aubé et. al. 10, 11, se ha encontrado que la cal 
y la caliza presentan buen desempeño en la neutralización de los DAM, sin 
embargo para estos autores, la generación de un mineral con alto contenido 
de sulfato de calcio en el proceso, es vista como un inconveniente porque 
produce atasques en los dispositivos electromecánicos usados en el 
tratamiento y su acumulación reduce el diámetro de las tuberías de 
conducción de aguas tratadas. Otra situación para tener en cuenta con 
respecto a estas investigaciones, es que la caliza de mina usada, tenía 
tamaños aproximados de una pulgada, lo cual tiene una relación directa con 
la cinética de la reacción.  
 
La remoción de sulfatos mediante la formación de yeso está altamente 
influenciada por la precipitación de hidróxidos metálicos y por la presencia 
de cristales de yeso en la segunda fase 10, 28. El lodo de caliza producido al 
final, puede ser reciclado en el primer paso del proceso de tratamiento. La 
cal juega un papel muy importante en la remoción de otros cationes de 
interés y de trazas de metales. “Este proceso requiere poco monitoreo y 
mantenimiento, en comparación con otros procesos, de acuerdo con su 
grado de automatización” 9. El yeso es un cristal que se forma 
preferencialmente sobre yeso existente y se precipita lentamente con total 
independencia del pH de la solución 10, 28, sin embargo, cuando se emplea 
la caliza como material neutralizante, es importante considerar que su 
velocidad de disolución depende de la concentración de iones H+, por lo 
tanto, al aumentar el pH, la velocidad decrece (especialmente a pH = 4,7) y 
la única manera de sostener la disolución es adicionando CO2, pero si en la 
etapa inicial de mezcla entre el DAM y la calcita se aumenta la turbulencia, 
se puede asegurar un incremento en la reacción entre estas, permitiendo la 
neutralización y la precipitación del sulfato de calcio 14. Dentro de las 
características principales de los tratamientos revisados en la literatura, se 
20 
encontró que la adición de los neutralizantes se hizo en forma líquida (como 
lechada de cal o caliza) y en algunos casos se implementaron camas de 
material neutralizante con tamaños superiores a una pulgada 8, 10, 11, 13, esta 
situación difiere del planteamiento de este proyecto, donde el material 
neutralizante se adicionó en forma sólida, con tamaños de partícula 
menores de 45 micrómetros.  
 
Existen otros procesos de tratamiento químico donde se usan 
neutralizantes diferentes o se aplican variaciones en el proceso de 
neutralización. Las sales de bario, por ejemplo, generan remociones altas 
de sulfatos en solución pero tienen un costo elevado 9. En cuanto a las 
variaciones de proceso, la inclusión de nuevas etapas de tratamiento, 
donde se adicionan cristales de yeso, hidróxido de aluminio e inclusive CO2, 
y la recirculación de lodos precipitados, han demostrado incrementos en la 
remoción de sulfatos 9. 
 
Adicional a los tratamientos químicos existen tratamientos con membranas 
(electro diálisis y la ósmosis inversa) y tratamientos por intercambio iónico y 
por remoción biológica 9. 
 
1.6 SULFATOS EN LA PRODUCCIÓN DE CEMENTO. 
Los sulfatos tienen una importancia diferente en la producción de cemento de 
acuerdo con la etapa del proceso donde están involucrados. Los efectos sobre la 
clínkerización tienden a ser no deseables, con excepción de casos como el de los 
cementos sulfoaluminosos, donde el contenido de azufre es alto y como el de los 
procesos donde las materias primas incrementan la presencia de álcalis y por lo 
tanto se requiera adicionar sulfatos para estabilizarlos (elevando el módulo de 
sulfatos). En el producto final, el efecto de los sulfatos es benéfico, especialmente 
en el momento de su uso en la construcción 1, 29.  
 
Los sulfuros ingresan al horno de clínker en las materias primas y en el 
combustible, y dentro de las reacciones termoquímicas que ocurren en el proceso 
estos sulfuros se convierten en dióxido de azufre cuando se alcanzan 
temperaturas cercanas a los 1.000 °C, posteriorment e se condensan en forma de 
sulfatos dentro del mismo proceso. Usualmente los sulfatos se combinan con el 
calcio y el potasio para formar sulfato de calcio y sulfato de potasio, los cuales son 
los responsables de la formación de anillos y encostramientos en la parte media 
superior del horno 1. Cuando hay ausencia de álcalis, con los cuales el dióxido de 
azufre se combina para formar sulfatos alcalinos, la mayoría del dióxido de azufre 
sale del proceso por la corriente de gases como óxidos de azufre. “El balance 
entre los contenidos de álcalis y de azufre que ingresan al horno debe ser 
manejado con cuidado, debido a que si la relación entre álcalis y azufre es mucho 
menor que la unidad, se favorecerá la formación de sulfato de calcio, y por 
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consiguiente se reduce la formación de anillos y de encostramiento. Por el 
contrario si se sobrepasa esta relación sobre uno, se facilitará la formación de 
sulfatos alcalinos, y de esta manera se formará encostramiento de este tipo” 1.  
 
Según Salazar 29, el cemento Pórtland es el resultado de una molienda fina de 
clínker con sulfato de calcio (dihidratado, como anhidrita o hemihidratado) en un 
porcentaje no mayor del 5 %, para permitir la formación de silicatos de calcio 
hidráulicos, los cuales tienen un efecto regulador sobre el tiempo de fraguado. 
Este último término, es la representación del paso del cemento de un estado 
plástico o suelto a un estado completamente rígido y la reactividad del sulfato de 
calcio (expresado en la química del cemento como porcentaje de SO3) juega un 
papel muy importante en esta reacción 24. En la Figura 1 se puede observar la 
incidencia del contenido de SO3 en el tiempo de fraguado, la línea continua 
representa el comportamiento del cemento cuando se emplea un yeso dihidratado, 
esta se considera como la situación de fraguado normal, sin embargo, pueden 
existir otro par de situaciones, la primera se conoce como fraguado rápido (flash), 
donde el endurecimiento se presenta por la hidratación del aluminato tricálcico 
(C3A) del cemento 
29 o por un bajo contenido de yeso en el cemento lo cual puede 
afectar la resistencia final del cemento. La segunda situación, falso fraguado, se 
presenta si hay un alto contenido de yeso hemihidratado (la aparición de los 
hemihidratos normalmente es producto de una temperatura excesivamente alta, 
superior a 100°C, en la molienda de cemento), el cu al se rehidrata produciendo así 
un aumento en la rigidez; una solución para esta situación puede ser mezclar de 
nuevo los materiales, sin adicionar agua, para que el cemento gane plasticidad y 
se obtenga un fraguado y un desarrollo de resistencia normales 24. En este punto 
es importante mencionar que el yeso de mina no es un material puro y los 
minerales asociados a él, considerados como impurezas, pueden obstaculizar el 
desarrollo de las resistencias en el cemento 30. 
 
Figura 1. Cambio en el fraguado en función del contenido de yeso 
Fuente. FLSmidth 24 
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De acuerdo con Salazar 29 “la cantidad de yeso o de SO3 se relaciona con la 
calidad del cemento así: 
 
• A mayor contenido de C3A se requiere más SO3 
• A mayor finura se requiere más SO3 
• A mayor contenido de álcalis se requiere más SO3 
 
Así es posible obtener las mejores características del cemento en cuanto a 
estabilidad de volumen, resistencias y durabilidad”. 
1.7 POLVO DE HORNOS CEMENTEROS (CKD). 
Según Mackie et. al. 17, “el CKD es un material alcalino fino-granular que se 
genera como subproducto del proceso de manufactura del cemento”. En el CKD 
se pueden encontrar partículas de clínker, de materia prima o de materiales en un 
estado intermedio de procesamiento, que por su finura son resuspendidas en toda 
la longitud del horno debido a su movimiento rotatorio, adicionalmente, el CKD 
puede tener partículas de carbón no quemado o de cenizas de la combustión que 
son transportadas por la corriente de gases debido al efecto del aire de inyección 
del combustible y del tiro inducido por los ventiladores destinados a la evacuación 
de los gases de combustión. En los equipos de control de emisiones, se recupera 
el CKD para su recirculación en el mismo o en otros procesos, o para su 
disposición como residuo sólido (ésta última es la práctica más aplicada). De 
acuerdo con la revisión de literatura realizada por Mackie et. al. 17, “la generación 
de CKD se ha estimado en aproximadamente  el 15 – 20 % de la producción de 
clínker”.  
 
No todo el CKD generado se puede reutilizar en la producción de cemento debido 
a especificaciones químicas del proceso, a la reducción potencial en la efectividad 
de los equipos de control de emisiones y a la posibilidad de causar daños en los 
hornos”. Mackie et. al. 17 hicieron una caracterización físico-química de diferentes 
CKD y propusieron su uso potencial para la neutralización de aguas residuales 
ácidas como los DAM, sin embargo la propuesta no contempló el aprovechamiento 










2 MATERIALES Y MÉTODOS 
 
 
En el tratamiento del lixiviado generado en la biodesulfurización de carbón usando 
CKD para producir yeso sintético, se consideraron varios aspectos fundamentales 
para el desarrollo de la etapa experimental. La primera consideración fue la 
ubicación geográfica de la mina de carbón con respecto a la planta cementera 
más cercana para proveer el CKD. Teniendo claro este primer aspecto, se 
caracterizaron el CKD y el lixiviado. Posteriormente, se hizo un diseño 
experimental que permitiera hacer el menor número de ensayos sin sacrificar 
información importante para el análisis estadístico, bajo esta premisa, el modelo 
escogido fue un diseño factorial fraccionado 24-1 con un punto central. Se 
ejecutaron los ensayos arrojados por el diseño experimental para neutralizar el 
lixiviado y precipitar el yeso sintético esperado. Sobre el agua tratada (clarificada) 
se hicieron las mediciones que permitieran conocer la neutralización del pH y la 
remoción de sulfatos y de hierro. El lodo precipitado se secó, hasta peso 
constante, a una temperatura máxima de 45 °C para e vitar la deshidratación del 
posible yeso formado. Después de secado el lodo, se hicieron los análisis 
químicos y mineralógicos para definir su composición y confirmar la presencia del 
yeso dihidratado, las técnicas usadas fueron: difracción por rayos X (DRX), 
espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR, por sus siglas en 
inglés), análisis químico de óxidos principales por fluorescencia de rayos X (FRX), 
microscopía electrónica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés), espectroscopia 
por rayos X de energía dispersa (EDS, por sus siglas en inglés), análisis 
termogravimétrico de alta resolución con su primera derivada (TGA-DTG, por sus 
siglas en inglés). Conociendo la composición del yeso sintético precipitado, se 
preparó un cemento a nivel de laboratorio para efectuar las pruebas de fraguado y 
resistencia a la compresión. También se preparó en el laboratorio, un cemento de 
control de acuerdo con las especificaciones usadas en la planta cementera 
seleccionada como la más cercana a la mina de carbón. En la Figura 2 se muestra 
un resumen del esquema metodológico del proyecto. 
 
2.1 MATERIALES USADOS 
 
Lixiviado producido en el proceso de biodesulfurización de carbones de la mina El 
Guacamayo (ubicada en el departamento de Córdoba, municipio de Puerto 
Libertador). Material neutralizante (CKD) de la planta Tolúviejo de Cementos 
Argos S.A. (localizada en el departamento de Sucre, municipio de Tolúviejo), 
debido a que ésta es la planta cementera más cercana para proveer este material 
a la mina y pensando que en el futuro, la misma planta podría ser la primera 
beneficiaria de los resultados obtenidos en esta investigación y por lo tanto a 
menor distancia entre ambos sitios, los costos de transporte del polvo de hornos 
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cementeros y del yeso producido en una etapa de aplicación industrial, serían 
menores. Para la preparación del cemento control, se empleó el mismo yeso 
dominicano con el que se prepara el cemento a nivel industrial en la planta 
Tolúviejo. La composición de estos materiales, se verificó mediante varias técnicas 
como FRX, FTIR, DRX y TG. Para las pruebas de tiempo de fraguado y 
resistencia a la compresión con los dos cementos producidos, se usaron agua 
(tomada de la red de Empresas Públicas de Medellín) y arena de Ottawa de 
acuerdo con lo establecido en las normas ASTM C 109/C 109 M – 02 31, ASTM C 
187 – 98 32, ASTM C 191 – 01a 33 y ASTM C 305 -99є1 34.  
 






2.2 MÉTODOS ANALÍTICOS 
 
Para la medición de pH del lixiviado (DAM) se usó un pH-metro marca Schott, 
Modelo Handylab pH 11, los demás parámetros fisicoquímicos del DAM 
(relacionados en la Tabla 1) se hicieron en el Laboratorio de Calidad Ambiental de 
Corantioquia (Corporación Autónoma Regional para el Centro de Antioquia), el 
cual se encuentra acreditado bajo la norma NTC ISO 17025 por el IDEAM 
(Instituto de Hidrología, Meteorología y Estudios Ambientales de Colombia) según 
la Resolución 0119 del 3 de abril de 2008. Los ensayos de neutralización se 
montaron en un agitador magnético con calentamiento y termocupla de control de 
temperatura marca Corning, modelo PC-420D. La determinación de la 
concentración de sulfatos en el DAM y en el clarificado obtenido después de la 
neutralización y precipitación, se hizo en un espectrofotómetro marca Thermo, 
modelo Genesis 10uv scanning. Las determinaciones gravimétricas de todos los 
ensayos se hicieron con una balanza marca Lexus, modelo Mix-H. 
 
Tabla 1. Métodos analíticos para caracterización físico-química del lixiviado 
 




Expresión de la 
incertidumbre1 
Equipo de medición y 
ensayo 
Acidez total Titulométrico 2310 N/D 
Titulador automático, 
modelo 702 SM Titrino, 
METROHM. 
Alcalinidad total y 
fenolftaleína 
Titulométrico 2320 B 0,034*C 
Titulador automático, 




( llama óxido nitroso  
- acetileno) 
3111 D N/D 
Espectrofotómetro de 
Absorción Atómica con 
llama, horno de grafito y 
automuestreador, 
modelo M5, TERMO 
ELECTRÓN 
CORPORATION. 
Calcio total y 
disuelto 
Titulométrico de 
EDTA  (Espectrodo) 2340 C 2,03*10
-2 C 
Titulador automático, 
modelo 702 SM Titrino, 
METROHM. 
Espectrodo 
Cloruros Titulométrico 4500-Cl B 0,01*C 
Titulador automático, 
modelo 702 SM Titrino, 
METROHM. 
Color verdadero Comparación visual 2120 B N/D 
Kit de Color Aquaquant, 





Tabla 1. (Continuación) 
DBO5 total Test DBO5 días 5210 B 0,0316*C 
Medidor de oxígeno 
disuelto, modelo 850, 
ORION. 
Incubadora de baja 
temperatura, modelo 
815, PRECISION. 
DQO total Colorimétrico de 
reflujo cerrado 
5220 D < 60: 0,06*C 
≥ 60: 0,02*C 
Termoreactor, 
Spectroquant TR 320, 
MERCK. 
Espectrofotómetro UV-
VS modelo HELλOS  α , 
UNICAM. 
 
Dureza cálcica Titulométrico de EDTA  (Espectrodo) 2340 C 0,15*C 
Titulador automático, 
modelo 702 SM Titrino, 
METROHM. 
Espectrodo 
Dureza total Titulométrico de EDTA  (Espectrodo) 2340 C 0,053*C 
Titulador automático, 
modelo 702 SM Titrino, 
METROHM. 
Espectrodo. 
Hierro total Fenantrolina 3500 Fe B 0,078*C 
Plancha de 
calentamiento, modelo 
HP 47135, CIMAREC 3. 
Espectrofotómetro UV-
VS modelo HELλOS  α , 
UNICAM. 
Conductividad Electrométrico 2510 B N/D Conductímetro, modelo 150A+, ORION. 
Magnesio total 
Absorción atómica 
( llama aire - 
acetileno) 
3111 B N/D 
Espectrofotómetro de 
Absorción Atómica con 
llama, horno de grafito y 
automuestreador, 





( llama aire - 
acetileno) 
3111 B N/D 
Espectrofotómetro de 
Absorción Atómica con 
llama, horno de grafito y 
automuestreador, 
modelo M5, TERMO 
ELECTRÓN 
CORPORATION. 
pH Potenciométrico 4500-(H)+B 0,13*C 
Medidor de ion  








( llama aire - 
acetileno) 
3111 B N/D 
Espectrofotómetro de 
Absorción Atómica con 
llama, horno de grafito y 
automuestreador, 





( llama óxido nitroso  
- acetileno) 
3111 D N/D 
Espectrofotómetro de 
Absorción Atómica con 
llama, horno de grafito y 
automuestreador, 





( llama aire - 
acetileno) 
3111 B N/D 
Espectrofotómetro de 
Absorción Atómica con 
llama, horno de grafito y 
automuestreador, 






Gravimétrico 2540 D-E 9,22*10-2 C 
Balanza analítica, 
modelo BA 110S, 
SARTORIUS. 
Estufa,  modelo TV 300, 
MEMMERT. 
Sólidos totales Gravimétrico 2540 B-E 8,94*10-2 C 
Balanza analítica, 
modelo BA 110S, 
SARTORIUS. 






1500 T, MERCK 
Turbiedad Nefelométrico 2130 B 0,04*C Turbidímetro Turbiquant 1500 T, MERCK 
Zinc total 
Absorción atómica 
( llama aire - 
acetileno) 
3111 B N/D 
Espectrofotómetro de 
Absorción Atómica con 
llama, horno de grafito y 
automuestreador, 
modelo M5, TERMO 
ELECTRÓN 
CORPORATION. 
1  Expresión para calcular la incertidumbre de cada metodología de ensayo validada. La “C” equivale a la 
concentración reportada en este documento para cada muestra (véase Resultados de ensayo). 
 
Fuente. Autor, a partir de “Reporte de ensayo REw030-1, Laboratorio de Calidad 
Ambiental de Corantioquia” 
 
Para la identificación inicial de los minerales presentes en los precipitados, se hizo 
un análisis por DRX, en un difractómetro de rayos X con tubo cerámico de cobre y 
detector de estado sólido Pixcel, marca Panalytical, modelo X’Pert Pro MPD, para 
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cada muestra del material precipitado, para el CKD y para el yeso dominicano. El 
análisis FTIR se hizo en un equipo marca Shimadzu, modelo 8400S. Se hizo un 
análisis químico de óxidos principales por FRX, para cada muestra del material 
precipitado, para el CKD y para el yeso dominicano, en un equipo marca Philips, 
modelo XCEM 1660 de ocho canales simultáneos. Se usó un microscopio 
electrónico de barrido marca SEM JEOL JSM, modelo 5910LV para obtener las 
imágenes SEM y el análisis químico por la técnica EDS, de cinco muestras 
seleccionadas entre los precipitados obtenidos (muestras 1, 3, 5, M1, M2,) y del 
yeso dominicano (YD). Los ensayos termogravimétricos para determinar los 
cambios de peso (y por consiguiente las fases de yeso presentes) en las muestras 
precipitadas, en el yeso dominicano y en el CKD, se hicieron en un equipo marca 
TA Instruments, modelo Universal V2.3C 2950 HIRS. 
 
Los ensayos para la evaluación del comportamiento del cemento de control y para 
el cemento preparado con el yeso sintético se hicieron de acuerdo con las normas 
ASTM C 109/C 109 M – 02 31, ASTM C 187 – 98 32, ASTM C 191 – 01a 33 y ASTM 
C 305 -99є1 34 y siguiendo las recomendaciones del “Seminario de Producción de 
Cemento” dictado por FLSmidth 24. 
 
2.3   DISEÑO DEL EXPERIMENTO 
 
El montaje experimental se diseñó a partir de la metodología para los modelos 
factoriales fraccionados, específicamente el caso 24-1 con un punto central 35, con 
el fin de realizar el menor número de combinaciones de los factores 
seleccionados. Este modelo se aplicó de acuerdo con la teoría expuesta por 
Gutiérrez y De La Vara 35 y se usó el software Statgraphics Centurion® disponible 
en versión Demo en Internet (http://www.statgraphics.com/downloads.htm), el cual 
incluye una rutina que permite aleatorizar los tratamientos con el fin de asegurar 
independencia en los resultados.  
 
2.3.1 Definición de factores. 
Para definir los factores se partió de la hipótesis que establece que es posible 
neutralizar un lixiviado de un proceso de desulfurización o un DAM con un CKD y 
precipitar un lodo con un alto contenido de sulfatos que sirva como yeso sintético 
para la producción de cemento.  
 
La escogencia de los factores se fundamentó sobre los planteamientos de Aubé y 
Zinck  10, 11, Cravotta III 13 y de Watten, Sibrell y Schwartz 14. Estos autores 
describieron la estequiometría del proceso de neutralización, la cual está 
directamente relacionada con la cantidad de CKD a adicionar. Watten, Sibrell y 
Schwartz 14mencionaron que la reacción de neutralización se incrementaba con la 
turbulencia, por esta razón se consideró la mezcla rápida del CKD, para el 
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momento de su adición al lixiviado, como un factor que podría ser significativo. Por 
otro lado, la mezcla lenta (proceso inmediatamente posterior a la mezcla rápida) 
se incluyó para verificar su influencia en la precipitación del lodo. La consideración 
de la temperatura como factor atendió a la necesidad de verificar si existirían 
diferencias entre el ensayo ejecutado en los laboratorios en la ciudad de Medellín 
y el proceso que se ejecutaría en la etapa de aplicación con las condiciones de la 
mina (especialmente la temperatura).  
 
De acuerdo con Gutierrez y De La Vara 35, en los modelos se deben incluir los 
factores que se puedan controlar, los que no lo permiten, se deben bloquear, por 
ejemplo, hacer que sus características sean constantes. En este caso específico, 
la composición química del lixiviado (especialmente la concentración inicial de 
sulfatos), se mantuvo constante preparando una muestra compuesta con varias 
muestras puntuales recogidas en el proyecto de “Biodesulfurización de Carbón”. 
Con respecto al CKD se aseguró que la composición química fuera constante, 
usando una muestra de un mismo lote de producción y con un tiempo menor de 
almacenamiento a 15 días para evitar de nuevo su carbonatación. En el caso de 
existir otros factores que pudieran influir en el proceso de neutralización y de 
producción de yeso sintético, el análisis del diseño experimental permitiría definir 
la necesidad de buscar otras opciones. 
 
A continuación se definen los cuatro factores elegidos para el diseño experimental 
y en la Tabla 2 se consignan de manera resumida. 
 
o Mezcla Rápida.   Corresponde a la velocidad de agitación de la mezcla de 
CKD con el DAM por espacio de un minuto, Sawyer y McCarty 15 
recomiendan que la mezcla rápida en una prueba de jarras se debe hacer a 
100 rpm, en procesos de coagulación para tratamiento de aguas para 
consumo humano, pero en este caso estas revoluciones no permiten una 
correcta mezcla del CKD en un minuto, al realizar ensayos en el laboratorio 
se encontró que al agitar una muestra de aproximadamente 3 g en 500 ml 
de agua  a 800 rpm se alcanzaba una mezcla completa del CKD. Por esta 
razón, los niveles, mínimo y máximo, escogidos para el tratamiento fueron 
800 y 1.000 rpm respectivamente. 
 
o Mezcla Lenta.   Para la mezcla lenta se tomó como punto de partida 40 rpm 
durante 20 minutos, que es la combinación de revoluciones y tiempo 
mínimos que recomienda la teoría para procesos de floculación 15, en este 
caso el agitador magnético disponible sólo permitía una agitación mínima 
de 60 rpm. Para verificar el comportamiento de la mezcla se seleccionó un 
nivel mínimo de 10 minutos y un nivel máximo de 20 minutos. 
 
o Temperatura.   Se escogieron dos niveles de temperatura para comparar 
los resultados a nivel de laboratorio en Medellín, con los posibles resultados 
que se presentarían al realizar el proceso en la mina en una etapa futura de 
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aplicación (Puerto Libertador, Córdoba). Se tomó como nivel mínimo y 
máximo de temperatura 25 °C y 35 °C respectivamente . 
 
o Cantidad de CKD adicionada.   Para determinar la cantidad de CKD 
requerida en la precipitación de sulfato de calcio, se hizo el cálculo 
estequiométrico a partir de la Ecuación 10, en esta se puede observar que 
la relación entre el hidróxido de calcio y el yeso producido es 1:1 (de la 
misma manera ocurre con la caliza), sin embargo, los resultados típicos del 
ensayo de fluorescencia de rayos X para el CKD de la planta Tolúviejo, 
muestran que el CaO disponible es aproximadamente del 50 %, por esta 
razón la relación entre el CKD y el yeso es aproximadamente 2:1. En este 
punto se debe aclarar que no se hicieron los cálculos considerando el 
contenido de caliza porque el método de ensayo no permite diferenciar qué 
porcentaje exacto de las pérdidas al fuego corresponde a la liberación de 
CO2 a partir de éste mineral, para simplificar dichos cálculos se usó 
entonces el valor reportado para el óxido de calcio, soportado en la relación 
estequiométrica que aparece en la Ecuación 5. Considerando que los 
análisis preliminares del DAM arrojaron valores aproximados entre 11 g/l y 
26 g/l de sulfatos, se estableció para este caso un nivel entre 20 g y 55 g de 
CKD. Teniendo en cuenta que los vasos precipitados disponibles para el 
ensayo eran de 500 ml, que la producción de yeso sintético es 
independiente del pH de la solución 10 y que la acumulación del mismo 
mineral depende de la saturación de los iones de calcio, se conservaron los 
pesos calculados para la estequiometría con un litro de solución, por lo 
tanto, la relación final CKD / yeso, fue 4:1. 
 
Tabla 2. Resumen de los factores del tratamiento 
 
Factor Mezcla rápida Mezcla lenta a 40 rpm Temperatura CKD 
Unidad rpm min °C g 
Mínimo 800 10 25 20 
Niveles 


























1 1.000 10 35 20 
2 800 20 25 55 
3 800 10 35 55 
4 1.000 10 25 55 
5 1.000 20 25 20 
6 900 15 30 37,5 
7 1.000 20 35 55 
8 800 20 35 20 




En el diseño, se estableció como variable respuesta la concentración de sulfatos 
en el efluente clarificado. 
 
2.4 ENSAYOS A ESCALA DE BANCA 
 
2.4.1 Proceso de neutralización. 
Se hizo una homogenización de los lixiviados (DAM) y se midió el pH para definir 
el valor inicial que sería neutralizado. Posteriormente la muestra se distribuyó 
adicionando 500 ml en nueve vasos precipitados de la misma capacidad, al 
arrancar el proceso de neutralización se verificó el ajuste de la temperatura del 
lixiviado y se estabilizaron las revoluciones del agitador (800 o 1000 rpm, de 
acuerdo con cada ejecución) para así garantizar el cumplimiento de los valores del 
diseño. El montaje se observa en la Figura 3. 
 
Logradas las condiciones anteriores, se agregó el CKD permitiendo un tiempo de 
agitación efectivo de un minuto Figura 4a, tiempo que garantiza la mezcla 
adecuada del CKD, durante la adición de este material se presentó una reacción 
manifestada en la efervescencia de la solución, lo cual sugiere la generación de 
























Una vez terminado el proceso de mezcla rápida se procedió al proceso de mezcla 
lenta, ajustando el equipo a 60 rpm durante 10 ó 20 minutos según la ejecución 
respectiva (ver Tabla 3); este tiempo de agitación a esa velocidad es importante 
para permitir un mayor tiempo de reacción 14 y una mejor precipitación. El pH se 
midió durante la prueba e inmediatamente terminado el proceso de mezcla lenta, 
posteriormente se midió cada hora, durante las 12 horas siguientes (con 
interrupción en el horario nocturno), 24 horas después y una última medición a 192 
horas (8 días) después de terminada la agitación a mezcla lenta (ver Tabla 9 y 
Figura 5) 
 



















Se recolectaron muestras del clarificado obtenido, para cuantificar las 
concentraciones de sulfatos y de otros iones metálicos que podrían estar 
presentes en la solución. Al obtener los resultados de la concentración de sulfatos 
en el clarificado, se hizo el análisis de varianza (ANOVA) y se obtuvo una 
ecuación ajustada para los factores significativos, con esta ecuación, se 
modelaron tres experimentos adicionales modificando la mezcla rápida, la 
temperatura y la cantidad de CKD (ver Tabla 4). Se siguió la misma metodología 
descrita hasta este punto, con una diferencia en la toma de los pH, los cuales se 
midieron al terminar la mezcla, a la hora siguiente y 24 horas después. 
 













M1 100 10 40 50 
M2 900 10 40 150 























Después de las mediciones de pH, se separó el lodo precipitado del líquido 
clarificado en los nueve vasos precipitados (ver Figura 6) y se secó a 45 °C (para 
evitar la deshidratación del yeso) durante 14 días hasta obtener peso constante 
34 
(variación en peso menor a 0,1 %) para determinar el porcentaje de humedad en 
el precipitado, para las tres muestras modeladas a partir de la regresión del 
ANOVA el tiempo de secado de los lodos fue de ocho días en las mismas 
condiciones que para las muestras iniciales. 
 
2.4.2 Producción de cemento a nivel de laboratorio.  
El sólido de cada vaso precipitado se trituró con mortero cerámico y se cuarteó 
con la intención de tomar muestras representativas para los análisis químicos y 
mineralógicos. La selección del yeso sintético (precipitado) para la producción del 
cemento a nivel de laboratorio, se hizo considerando la mejor remoción de sulfatos 
encontrada para los primeros nueve ensayos y los análisis mineralógicos. La 
mezcla del clínker de la planta Tolúviejo con el yeso sintético seleccionado (para el 
cemento experimental) y la mezcla de dicho clínker con el yeso dominicano (para 
el cemento control), se hizo en un molino cerámico con una carga aproximada de 
1200 g de cuerpos moledores cerámicos, de los cuales aproximadamente el 25 % 
correspondió a cuerpos con un diámetro variable entre 1,5 cm y 2 cm y el 75 % 
restante correspondió a cuerpos moledores con un diámetro variable ente 2,5 cm y 
3 cm. El porcentaje de ambos yesos a adicionar en la mezcla del cemento, se 
discutirá en la sección de resultados. En la Figura 6 se puede observar el molino 
cerámico. El tiempo de mezcla dentro del molino, para ambos cementos, fue de 
media hora. La carga de cuerpos moledores y el tiempo de mezcla no atendieron a 
un cálculo a escala con respecto a los parámetros establecidos para las plantas de 
cemento, se manejaron de acuerdo con la experiencia adquirida por el Grupo del 
Cemento y Materiales de Construcción de la Universidad Nacional de Colombia – 
Sede Medellín en este tipo de ensayos. 
 
Con los cementos producidos, se procedió al montaje de los ensayos planteados 
en las normas ASTM mencionadas en el numeral de Métodos Analíticos. 
 

















3 RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
3.1 CARACTERIZACIÓN DE MATERIALES USADOS 
 
3.1.1 Composición del lixiviado (DAM). 
En la Tabla 5 se encuentran consignados los resultados de los análisis para la 
caracterización de una muestra inicial de lixiviado obtenido en el proyecto de 
biodesulfurización de carbón. 
 
La selección de todos los parámetros consignados en la Tabla 5, atendió a que no 
se conocía exactamente la composición del lixiviado, por lo tanto se decidió hacer 
una caracterización amplia que incluyera los parámetros de contaminación de 
cuerpos de aguas que pudieran estar relacionados con el drenaje ácido de minas 
de carbón. 
 
El valor de pH y la acidez, son reflejo del alto contenido de iones H+ liberados 
durante el proceso de oxidación de la pirita (ver Ecuación 1), en la hidrólisis del 
hidróxido férrico (ver Ecuación 3) y por la acción de las bacterias quimiolitótrofas, 
en la oxidación del ión ferroso a férrico quién se encarga de oxidar los sulfuros 
presentes y liberar más hidrógenos (ver Ecuación 4). 
 
Las concentraciones de cloruros, aluminio y calcio representan la presencia de 
minerales con estos iones en el carbón y que mediante el proceso de 
biodesulfurización, dichos minerales, son liberados de la matriz. Los tres iones  
están en concentraciones bajas pero pueden reaccionar en el proceso de 
neutralización y quedar contenidos dentro del precipitado; el aluminio, 
particularmente, se puede precipitar como un hidróxido de acuerdo con la 
Ecuación 8, el calcio sirve para la saturación de la solución y es fundamental en la 
producción de yeso, por lo tanto, comparando los valores reportados para estos 
iones con las concentraciones reportadas para el hierro y los sulfatos, se 







Tabla 5. Caracterización fisicoquímica del DAM 
 
Parámetro (unidades) Valor 
pH (Unidades de pH) 1,49 
Acidez total (mg CaCO3/l) 11.978 
Cloruros (mg Cl-/l) 16,0 
Aluminio total (mg Al/l) 323 
Calcio total (mg Ca/l) 645 
Calcio disuelto (mg Ca/l) 531 
Color verdadero (Unidades de color) 700 
Conductividad (µS/cm) 26.700 
DQO total (mg O2/l) 15,6 
DBO5 total (mg O2/l) < 4,00 
Dureza total (mg CaCO3/l) 6.800 
Dureza cálcica (mg CaCO3/l) 1.612 
Dureza magnésica (mg MgCO3/l) 4.347 
Magnesio total (mg Mg/l) 1.253 
Hierro total (mg Fe/l) 2.191 
Manganeso total (mg Mn/l) 8,63 
Potasio total (mg K/l) 140 
Sílice total (mg Si/l) 14,7 
Sodio total (mg Na/l) 882 
Sólidos disueltos totales (mg/l) 27.090 
Sólidos suspendidos totales (mgl) 26 
Sólidos totales (mg/l) 27.116 
Turbiedad (NTU) 7,15 




Fuente. Autor, a partir de “Reporte de ensayo REw030-1, Laboratorio de Calidad 
Ambiental de Corantioquia” 
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El color verdadero presenta una concentración muy alta y se puede deber a la 
presencia de coloides orgánicos removidos del carbón. Uno de los efectos 
importantes de este parámetro, es que puede causar error en la determinación de 
los sulfatos, por lo tanto la muestra se debe filtrar. La conductividad es una medida 
de la capacidad de una solución para transportar una corriente eléctrica y cambia 
de acuerdo con el tipo y la concentración de los iones presentes en la solución, 
generalmente se relaciona con cationes como H+, Na+, K+, Ca2+, Mg2+, etc. y con 
aniones como OH-, HCO3
-, Cl-, SO4
2-, etc. 15. 
 
Los parámetros DQO y DBO5, son indicativos del requerimiento de oxígeno 
necesario para oxidar la materia inorgánica y la orgánica, los valores reportados 
son muy bajos y no significan un problema de interés ambiental, de hecho el valor 
de la DBO5 puede ser cero debido a que está por debajo del límite de detección 
del equipo. Las durezas medidas se relacionan con los contenidos de iones de 
calcio y magnesio, presentes en la solución, cómo se puede observar, la mayor 
fracción corresponde al magnesio, lo cual es coherente con las concentraciones 
reportadas para estos iones; el magnesio también puede ser removido en la 
neutralización, la misma situación se espera para el hierro, el manganeso y el zinc 
15.  
 
El potasio, el sodio y la sílice podrían tener una baja remoción debido a que así 
como el calcio, también están presentes en el CKD. Estrictamente hablando, todos 
los materiales, con excepción del agua, contenidos en una solución son 
considerados como materia sólida, sin embargo la definición usual se refiere a la 
materia remanente después de evaporación y secado entre 103 °C y 105 °C, esto 
confirma el alto contenido de algunos iones en solución. La turbiedad por su parte 
es baja y el color amarilloso del lixiviado se debe principalmente a coloides 
orgánicos. 
 
La concentración de sulfatos es de 20.072 mg/l, determinados a partir de un rango 
entre 3 y 3.000 mg SO4
2-/l, al respecto se debe aclarar que no es común encontrar 
concentraciones tan altas en cuerpos de aguas naturales ni en la mayoría de 
vertimientos de procesos industriales, por lo tanto, los laboratorios no tienen 
montadas curvas de calibración en los equipos para determinar este parámetro en 
valores tan altos, de esta manera se hace necesario la dilución de la muestra, lo 
cual introduce un error sistemático en el resultado final, sin embargo para verificar 
esta situación, se montó el ensayo cuatro veces para verificar las posibles 
desviaciones y los resultados fueron similares. Adicional a estos ensayos 
contratados con el laboratorio de Corantioquia, se montaron ensayos en 
condiciones similares en el laboratorio de Mineralogía Aplicada y Bioprocesos de 
la Universidad Nacional de Colombia – Sede Medellín, sitio donde se desarrolla el 
proyecto de investigación que genera el DAM a tratar. Los resultados fueron 
similares y para diferentes muestras tomadas a lo largo del año 2008 y el año 
2009, se encontraron concentraciones variando entre 11.000 mg/l y 38.000 mg/l. 
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Para la muestra compuesta, usada en el diseño del experimento, la concentración 
fue de 30.204,62 mg SO4
2-/l. 
 
3.1.2 Composición del CKD. 
Este material se puede considerar como un fino, debido a que el tamaño de las 
partículas es menor de 45 micras (pasante 100% malla 325), su composición se 
verificó mediante varias técnicas como FRX, FTIR, DRX y TG, los resultados 
obtenidos mediante cada una de ellas permiten establecer que el mayor 
porcentaje de la muestra corresponde a carbonato de calcio. En el resultado del 
FRX (ver Tabla 6) se puede observar que el CaO es el óxido con mayor contenido 
en la muestra, considerando que en las pérdidas al fuego (PF) se incluye el CO2 
liberado, se puede decir que en este material todavía hay contenido de caliza sin 
reaccionar después de abandonar el horno de clínker, por lo tanto, el aporte de 
carbonato de calcio para la neutralización es alto. 
 
Tabla 6. Caracterización química del CKD por FRX 
 
Contenido de óxidos (%) Código 
muestra SiO2 Al2O3 Fe2O3 CaO MgO SO3 K2O Na2O PF 




En la Figura 7 se pueden observar las bandas obtenidas para el CKD, los datos 
más representativos corresponden a las vibraciones de los carbonatos 
(etiquetados como CO3), la más fuerte de ellas se encuentra sobre 1400 cm-1, hay 
una banda estrecha cerca de 873 cm-1 y una banda débil con dos picos entre 2875 
cm-1 y 2990 cm-1, estos valores se aproximan a los encontrados por Jun Chu, 
Böke y Anbalagan 36, 37, 38. En concordancia con el ensayo de fluorescencia por 
rayos X, hay un contenido menor de azufre representado en los picos de sulfatos 
(etiquetados como SO4) y de cuarzo (etiquetado como Qz). 
 
En el resultado entregado por el ensayo de difracción por rayos X, se confirma, 
después de hacer un análisis semi-cuantitativo comparando con bases de datos 
del Software X’Pert HighScore®, que el mayor porcentaje corresponde a carbonato 
de calcio, expresado como calcita (calcite en la Figura 8), también se puede 
observar un pequeño contenido de cuarzo, expresado como SiO2. 
Sreekrishnavilasam et. al. obtuvieron datos similares en su trabajo publicado en el 
año 2006 39. Por otro lado, no se encontraron picos relacionados a minerales con 
































En la Figura 9 se puede observar que la pérdida de peso de la muestra se 
presentó entre 600 °C y 800 °C, aproximadamente a e sta temperatura se presenta 
la descarbonatación de la caliza 40, por lo tanto, permite confirmar que el 
compuesto principal del CKD es carbonato de calcio. 
 


























3.1.3 Composición del clínker usado para el cemento  
Para la preparación del cemento de control y del cemento con yeso sintético, se 
usó clínker producido en la planta Tolúviejo (ver Tabla 7). Este material presenta 
un alto contenido de calcio (CaO), mayor que el reportado en la Tabla 6 para el 
CKD y adicionalmente, las pérdidas al fuego (PF) son menores en el clínker que 
en el CKD, por lo tanto se puede afirmar que este clínker no tiene contenidos 
significativos de carbonato de calcio a diferencia del CKD, donde este valor (PF) 






Tabla 7. Caracterización química del clínker (CK) por FRX 
 
Contenido de óxidos (%) Código 
Muestra SiO2 Al2O3 Fe2O3 CaO MgO SO3 K2O Na2O PF 
CK 21,8 5,17 3,52 65,57 0,94 0,45 0,45 0,19 0,13 
 
Fuente. Autor 
3.1.4 Composición del yeso dominicano. 
En el cemento de control se adicionó yeso dominicano en un 5 % de acuerdo con 
las especificaciones de producción en la planta Tolúviejo, este material se 
caracterizó mediante FRX, FTIR, DRX y TG, para conocer su composición y poder 
establecerlo como referencia para el yeso sintético precipitado en el proyecto. En 
los resultados del FRX (ver Tabla 8) se puede observar que el mayor valor 
corresponde a los óxidos de azufre, seguido por el porcentaje de CaO; esto es 
coherente con los resultados obtenidos por Anbalagan para un yeso natural 38. En 
la Figura 10 se pueden observar las bandas obtenidas mediante el ensayo FTIR, 
los datos más representativos corresponden a las vibraciones de los sulfatos 
(etiquetados como SO4). La más fuerte de las bandas se encuentra formando una 
dupla sobre 1115 cm-1 y 1146 cm-1, hay otra dupla importante entre 600 cm-1 y 669 
cm-1, adicional a estos hay otros picos menores de sulfatos y algunos de 
carbonatos (etiquetados como CO3), que coinciden con los valores reportados por 
Jun Chu, Böke y Anbalagan 36, 37, 38.  
 




















Tabla 8. Caracterización química del yeso dominicano (YD) por FRX 
 
Contenido de óxidos (%) Código 
muestra SiO2 Al2O3 Fe2O3 CaO MgO SO3 K2O Na2O PF 




Estos resultados, en conjunto con la información del FRX, del DRX (ver Figura 11) 
y del TG (ver Figura 12) muestran que este yeso tiene un alto contenido de 
sulfatos y un contenido mínimo de Dolomita y de Celestina. 
 



























3.2 CAMBIOS EN EL pH 
 
El cambio en el pH del lixiviado después del proceso de neutralización, permitió 
comprobar que en efecto existió la reacción planteada en la Ecuación 9 y en la 
Ecuación 10, donde el ácido sulfúrico en solución se neutralizó para formar yeso y 
desprender CO2. La medición inicial de pH se hizo sobre la muestra compuesta a 
partir de las muestras puntuales tomadas del proyecto de biodesulfurización. 
Inmediatamente después de culminado el proceso de mezcla rápida y de mezcla 
lenta, se midió el pH del clarificado, todas las muestras presentaron valores 
superiores a seis unidades de pH, después de una hora de terminado el 
tratamiento, se observó un pequeño incremento en las 12 muestras. Después de 
transcurridas 24 horas de neutralización, el pH permaneció ubicado dentro del 
rango permisible (5 – 9 unidades) por la normatividad ambiental colombiana; para 
las primeras nueve muestras, después de transcurridas 192 horas de iniciado el 
tratamiento, los valores de pH alcanzaron valores cercanos a ocho unidades (ver 
Tabla 9). Para todas las muestras se hizo un seguimiento al comportamiento del 
pH en el tiempo, en la Figura 13 se muestra el comportamiento de la primera 
ejecución (todas las ejecuciones presentaron resultados similares). Los puntos se 
ajustaron a una regresión logarítmica y de acuerdo con el coeficiente de 
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determinación (R2) se puede decir que este modelo ajustado explica el 98,76 % de 
la variabilidad en el pH después de iniciada la neutralización. 
 





















1 1,75 6,44 6,65 7,55 8,03 
2 1,75 6,94 7,04 7,63 7,93 
3 1,75 7,02 7,12 7,84 8,05 
4 1,75 6,64 6,97 7,56 7,86 
5 1,75 6,22 6,45 7,40 7,77 
6 1,75 6,59 6,76 7,59 7,84 
7 1,75 7,23 7,27 7,85 8,00 
8 1,75 6,51 6,78 7,51 7,89 
9 1,75 6,28 6,39 7,25 7,72 
M1 1,85 7,74 7,71 7,82 --- 
M2 1,85 8,31 8,41 8,50 --- 
M3 1,85 7,39 7,88 8,12 --- 
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3.3 REMOCIÓN DE SULFATOS 
 
La Tabla 10, muestra los resultados obtenidos para los nueve ensayos. Se puede 
observar que las ejecuciones tres y cinco presentaron las remociones de sulfatos 
más altas, sin embargo, se debe verificar con los análisis mineralógicos, si en 
dichas ejecuciones se obtuvieron los precipitados con mayores porcentajes de 
yeso. 
 













1 30.204,62 10.092,41 67 
2 30.204,62 9.075,91 70 
3 30.204,62 8.495,05 72 
4 30.204,62 8.930,69 70 
5 30.204,62 8.495,05 72 
6 30.204,62 8.858,09 71 
7 30.204,62 8.930,69 70 
8 30.204,62 9.366,34 69 




Para el diseño del experimento se obtuvieron remociones de sulfatos entre 67 % y 
72 %, sin embargo las concentraciones remanentes permanecieron altas 
considerando los límites recomendados por la USEPA, por esta razón es 
importante revisar, en una etapa futura, la aplicación de alguna de las otras 
técnicas disponibles mencionadas por la INAP 9 para buscar remociones mayores.  
 
Debido a que la concentración de sulfatos en el clarificado se definió como la 
variable respuesta del modelo, se ingresaron los valores de la tabla anterior en el 
archivo de Statgraphics Centurion XV® para la determinación de los factores 
principales los cuales se relacionan en la Tabla 11 con sus respectivas 
interacciones.  
 
El análisis de varianza (ANOVA) es la técnica más empleada para el análisis de 
datos experimentales, con ella se busca distribuir la variación total observada 
entre todas las fuentes de variación en el experimento. Para conocer la 
significancia estadística, se establece un nivel, que usualmente puede ser del 5 % 
(0,05). El valor-p se conoce como la significancia estadística observada del efecto 
de cada factor y de sus interacciones, cuando este valor es menor que el nivel de 
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significancia prefijado (0,05 en este experimento), se concluye que el efecto influye 
de manera significativa sobre la respuesta obtenida y entre más pequeño el valor-
p, es más importante el efecto. Para ampliar más esta metodología ver Gutiérrez y 
De La Vara 35. En la Tabla 12 se resume el ANOVA del experimento, como se 
puede observar, ningún efecto tiene un valor-p menor que 0,05, por lo tanto, 
ninguno es significativo. 
 
Tabla 11. Relación de los factores principales del experimento. 
 
Factores Relación 
A Mezcla Rápida 
B Mezcla Lenta 
C Temperatura 
D CKD 
AB+CD Interacción (Mezcla Rápida*Mezcla Lenta + Temperatura*CKD) 
AC+BD Interacción (Mezcla Rápida*Temperatura + Mezcla Lenta*CKD) 




Tabla 12. ANOVA para la concentración de sulfatos en el efluente clarificado 
 





medio Razón-Fo Valor-p 
A: Mezcla rápida 94.892,4 1 94.892,4 5,06 0,2663 
B: Mezcla lenta 10.543,6 1 10.543,6 0,56 0,5903 
C: Temperatura 37.9571,0 1 379.571,0 20,25 0,1392 
D: CKD 16.8698,0 1 168.698,0 9,00 0,2048 
AB+CD 1,05436E6 1 1,05436E6 56,25 0,0844 
AC+BD 26.3590,0 1 263.590,0 14,06 0,1659 
AD+BC 10.543,7 1 10.543,7 0,56 0,5903 
Error total 18.744,2 1 18.744,2   
Total (corr.) 2,00095E6 8    
R2 = 99,13      





El coeficiente de determinación (R2) indica que el modelo así ajustado explica el 
99,13 % de la variabilidad en la concentración de sulfatos en el efluente 
clarificado, el coeficiente de determinación ajustado es más adecuado para 
comparar modelos con diferente número de variables independientes, en este 
caso, explica el 92,51 % de la variabilidad de la concentración de sulfatos. 
 
Debido a que ningún valor-p es menor de 0,05 se deben excluir los efectos de 
mayor valor-p, de tal manera que hagan parte del error experimental. La 
determinación del error es fundamental para conocer el estadístico de prueba que 
define la significancia de los factores del experimento, en otras palabras, su 
cálculo permite medir la variación dentro de los tratamientos (error aleatorio). Al 
encontrar un valor-p menor que la significancia prefijada (usualmente se escoge el 
5 %), se puede concluir que existen por los menos dos tratamientos diferentes 
dentro de todo el experimento 35. Como se puede ver en la Tabla 12, la mezcla 
lenta presenta el mayor valor-p en el experimento y adicionalmente puede estar 
generando “efectos confundidos” con sus interacciones, estos efectos confundidos 
son imágenes o replicas de factores en interacción con otros factores. Con la 
intención de despejar dudas y llegar a una mejor ANOVA, se eliminan los efectos 
menos importantes y para tomar esta decisión se pueden usar el Diagrama de 
Pareto o el Gráfico de Probabilidad Normal (gráfico de Daniels) 35, en este caso se 
empleó el Diagrama de Pareto (ver Figura 14).  
 
Figura 14. Diagrama de pareto estandarizado para la concentración de sulfatos en 







Teniendo en cuenta esta información, los factores menos importantes (mayor 
valor-p en la ANOVA y menor efecto estandarizado en el Diagrama de Pareto), 
que se podrían excluir, fueron la mezcla lenta y las interacciones AD y BC, por lo 
tanto se pueden incluir en el error; así como las otras interacciones que involucren 
la mezcla lenta (B). Finalmente los factores excluidos fueron: AB, AD, B, BC y BD. 
Sin estos factores se volvió a ejecutar la ANOVA y los nuevos resultados se 
muestran en la Tabla 13, en esta situación el único efecto con un valor-p mayor al 
5 % es el generado por la mezcla rápida, sin embargo, no se excluye debido a que 
el valor obtenido no está muy alejado de la significancia establecida para el 
experimento, adicionalmente, Watten, Sibrell y Schwartz plantearon que a mayor 
turbulencia se mejora la reacción de neutralización 14 y experimentalmente se 
encontró que al incrementar las revoluciones del agitador magnético, se optimizó 
la mezcla del CKD con el lixiviado. 
 
En la Tabla 13 y en la Figura 15 se puede observar que el efecto de mayor 
magnitud es el generado por la interacción CD (interacción entre la temperatura y 
la cantidad de CKD) y aunque la mezcla rápida por si sola no es significativa, su 
interacción con la temperatura si cobra importancia para el ensayo. 
 
Tabla 13. Análisis de Varianza con exclusión de factores  
 





medio Razón-Fo Valor-p 
A: Mezcla rápida 94.892,4 1 94.892,4 7,15 0,0755 
C: Temperatura 379.571,0 1 379.571,0 28,59 0,0128 
D: CKD 168.698,0 1 168.698,0 12,71 0,0377 
AC 263.590,0 1 263.590,0 19,85 0,0210 
CD 1,05436E6 1 1,05436E6 79,41 0,0030 
Error total 39.831,5 3 13.277,2   
Total (corr.) 2,00095E6 8    
R2 = 98,01      

















El software también permite encontrar una ecuación de regresión ajustada a los 
datos, mediante ésta se puede modelar la concentración de sulfatos en el efluente 
clarificado. La Tabla 14 muestra los coeficientes obtenidos para la concentración 
de sulfatos utilizados en la modelación de la Ecuación 11. 
  




A: Mezcla rápida -9,80197 
C: Temperatura -127,581 












Con esta ecuación se plantearon tres escenarios posibles para buscar valores de 
remoción de sulfatos, en el efluente clarificado, mayores del 80 % (ver Tabla 4). 
Con las combinaciones de factores propuestas para cada ensayo se encontraron 
las concentraciones calculadas (usando la concentración inicial del lixiviado) y se 
obtuvieron los porcentajes de remoción calculados que se muestran el la Tabla 15. 
 
Tabla 15. Remociones de sulfatos calculadas 
 




5.024,9 3.821,7 396,2 
Remoción calculada 




En la Tabla 16 se puede ver que después de ejecutar los ensayos modelados, no 
se alcanzaron las remociones calculadas. 
 













M1 30.204,62 5.821,39 80,7 
M2 30.204,62 5.622,28 81,4 




Esta situación muestra que para tratamientos o ensayos por fuera de los rangos 
definidos en el diseño experimental, el proceso puede presentar un 
comportamiento diferente al que predice el modelo y los factores considerados en 
la ecuación ajustada no son suficientes para representar los nuevos escenarios 
planteados. Por esta razón, la verificación de la composición de los tres 
precipitados obtenidos a partir de la Ecuación 11, no se hizo tan exhaustiva como 
la que se efectuó con las nueve muestras de precipitado del diseño experimental. 
 
En cuanto al contenido de hierro, reportado en la caracterización físico-química del 
lixiviado, se encontró una remoción del 100 %, en todas las muestras, después de 
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la neutralización. Por esta razón se puede suponer que el hierro estará presente 
en el precipitado, lo cual es coherente con la estequiometría presentada en las 
ecuaciones 3, 6 y 8, donde se plantea que este elemento se precipita como un 
hidróxido, otra opción podría ser la precipitación de otros minerales como la  
jarosita o la ettringita pero en ninguna de las técnicas de caracterización se 
encontró su presencia. Se debe tener en cuenta que la concentración de hierro es 
baja con respecto a la concentración de los sulfatos y por lo tanto, es probable que 
no se alcance a detectar con los métodos analíticos definidos para la mineralogía. 
 
3.4 PORCENTAJE DE HUMEDAD 
 
Los lodos fueron llevados a un proceso de deshidratación a temperatura 
controlada (45 °C), para evitar un posible cambio d e fase del yeso dihidratado 
(esperado a partir de las ecuaciones estequiométricas) de acuerdo con los 
planteamientos de Nesse y Ramachandran et.al. 25, 27. Después de 14 días se 
logró obtener un peso constante (diferencia de 0,1 % entre pesos de una misma 
muestra, en dos días consecutivos) y se calculó el porcentaje de humedad del 
precipitado haciendo la relación gravimétrica entre el precipitado húmedo y el 
precipitado seco. En la Tabla 17 se muestran los resultados obtenidos y se puede 
observar una diferencia notable entre los nueve valores del diseño experimental y 
los tres valores del ensayo modelado, la explicación para esta diferencia puede 
radicar en las mayores temperaturas usadas y en la mayor cantidad de CKD 
empleado en la modelación. 
 
Tabla 17. Porcentaje de humedad para los precipitados 
 
Ejecución 1 2 3 4 5 6 
Humedad 
(%) 
80,65 69,38 70,43 68,69 80,65 73,94 
Ejecución 7 8 9 M1 M2 M3 
Humedad 




Aubé 10 encontró que el porcentaje de humedad de los lodos puede variar 
aproximadamente entre 70 % y 99 %, lo cual es coherente con los resultados 




3.5 COMPOSICIÓN DE LOS PRECIPITADOS 
 
En las investigaciones de Aubé y Zinck 10, 11, se planteó la precipitación de yeso 
dihidratado en la neutralización de un DAM con cal o con caliza. En este proyecto 
se planteó que el material obtenido podría ser un yeso sintético dihidratado, 
debido a que en todos los ensayos, la precipitación se presentó a partir de una 
solución acuosa y a que el secado de los lodos obtenidos se hizo a una 
temperatura máxima de 45 °C. Para poder comprobar e sta hipótesis, se hicieron 
varios análisis sobre el sólido para determinar su composición mineralógica. 
 
Se hizo un análisis de difracción por rayos X (DRX) para las nueve muestras del 
diseño experimental, para el CKD y para el yeso dominicano (YD). Debido a que 
no se obtuvieron los resultados esperados a partir del modelo ajustado por la 
ANOVA, las muestras M1, M2 y M3 no fueron caracterizadas con todas las 
técnicas mineralógicas. En la Figura 16 se pueden observar los patrones de 
difracción para las muestras mencionadas, los difractogramas del CKD y del YD 
se incluyeron para poder comparar sus picos más representativos con los de las 
muestras precipitadas. 
 
Figura 16. Patrón DRX de los sólidos del diseño experimental, del CKD y del YD. 





Como se puede ver en esta figura, en la franja del yeso dominicano (YD), hay 
cuatro picos principales sobre el eje 2θ (Posiciones 11,62 - 20,71 - 23,36 - 29,09), 
estas posiciones concordaron con las posiciones reportadas en las bases de datos 
del programa X’Pert HighScore® para el yeso dihidratado, por lo tanto se escogió 
la convención Gy para etiquetar los picos de esta fase. En todos los 
difractogramas correspondientes a los ensayos experimentales (1 - 9) se observó 
una coincidencia con las posiciones del yeso dihidratado, adicionalmente se 
encontraron picos coincidentes con las posiciones reportadas para el carbonato de 
calcio sobre el eje 2θ (23,06 – 26,61 – 29,40 – 35,97 – 39,40 – 43,15 – 47,49 – 
48,49), estas posiciones son concordantes con las reportadas en el estudio de 
Santagata (2006) 39; en la franja del CKD se usó la convención Ca para etiquetar 
el carbonato de calcio. Debido a la cercanía de algunos picos de yeso con picos 
de calcita, se puede observar en todas las muestras experimentales, la presencia 
de dos picos dobles, resultando llamativo que en las posiciones 2θ entre 29 y 30,  
tiene mayor altura el pico de carbonato de calcio, lo cual es un indicio de que aún 
quedó parte de este mineral sin reaccionar. La altura de los picos se relaciona con 
la concentración de la fase mineral presente, en este caso se puede ver que para 
el YD, el pico 2θ = 11,62, característico del yeso dihidratado, alcanza las 1000 
cuentas/s mientras que para los precipitados experimentales, las alturas del 
mismo, se ubican aproximadamente entre 250 cuentas/s y 600 cuentas/s. Si se 
considera la altura de los picos de calcita (posición 2θ entre 29 y 30) en las 
muestras experimentales, se puede constatar que para las mayores 
concentraciones de yeso, se tienen las menores concentraciones de calcita (ver 
muestras 1, 5, 6, 8 y 9). Para complementar esta información, se hizo un análisis 
semicuantitativo en el programa X’Pert HighScore®, comparando cada muestra 
contra las bases de datos del programa, los porcentajes de cada mineral obtenido 
se consignaron en la Tabla 18. 
 
En los resultados de la Tabla 18, se confirma que las muestras 1, 5, 8 y 9, son las 
que presentan un mayor contenido de yeso, la muestra seis presenta un 
porcentaje inferior al 50%, valor similar a otras muestras del ensayo que no 
aparecieron como significativas en el análisis visual preliminar. Si se toma en 
cuenta el porcentaje de caliza, las muestras 5, 8 y 9, presentan los menores 
valores, sin embargo la muestra 5 no contiene cuarzo, por esta razón y por su 
porcentaje de yeso, se puede escoger como la mejor muestra de los precipitados. 
Otra variable que soporta esta hipótesis es la remoción de sulfatos, donde la 
muestra 5 presentó el mayor valor. La verificación de dicha hipótesis se hará con 
los resultados obtenidos con las otras técnicas mineralógicas. 
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Tabla 18. Análisis semicuantitativo de las muestras por DRX 
 
Muestra Yeso (%) Calcita (%) Cuarzo (%) Otros (%) 
1 51 39 10 0 
2 38 62 0 0 
3 41 55 4 0 
4 30 51 19 0 
5 62 38 0 0 
6 41 41 18 0 
7 37 59 4 0 
8 57 30 13 0 
9 62 25 13 0 
M1 23 72 5 0 
M2 20 75 5 0 
M3 28 68 4 0 
YD 91 0 0 7 Dolomita 
2 Celestina 




En la mayoría de las muestras se encontró SiO2 (reportado como cuarzo en el 
análisis mineralógico, por su abundancia en la naturaleza). Con los porcentajes de 
minerales obtenidos por el análisis semicuantitativo para M1, M2 y M3, se puede 
concluir que al adicionar mayores cantidades de polvillo, la ganancia en yeso no 
es tan significativa porque se está incrementando la concentración de carbonato 
de calcio, el cual se convierte en el mineral preponderante del precipitado, por lo 
tanto, al usarlo en los ensayos con el lixiviado se logra la neutralización pero no se 
consigue la precipitación de un yeso sintético con la composición obtenida con 
otras combinaciones de factores experimentales. Para terminar de comprobar que 
el yeso precipitado se encontraba en su fase dihidratada, se buscaron 
coincidencias en las bases de datos del X’Pert HighScore® para la anhidrita y no 
se obtuvieron resultados positivos, adicionalmente, en las mismas bases de datos 
se buscaron minerales que incluyeran al hierro en su estructura pero ninguno de 
los difractogramas de los precipitados presentó coincidencia. La única evidencia 
de hierro se encontró en el residuo adherido a las barras magnéticas usadas para 
la mezcla del CKD con el lixiviado (ver Figura 17). En el análisis semicuantitativo, 
se encontró magnetita, lo cual puede explicar la presencia de material adherido a 






















Un caso particular, fue la detección de celestina (SrSO4) en el yeso dominicano, 
aunque su cantidad es pequeña, se confirmó con las plantas cementeras de Argos 
que consumen este mineral, que en los análisis químicos realizados sobre el 
mismo, se ha detectado el estroncio, pero no se conocía que su presencia se 
debía a la sustitución que hace éste elemento por el calcio, situación que puede 
ser normal en la formación natural del yeso. 
 
Con la técnica FTIR se buscó complementar desde el punto de vista cualitativo, la 
información obtenida en el análisis DRX. Se compararon los espectros obtenidos 
para cada muestra experimental (1 – 9) y se pudo comprobar que había una 
correspondencia entre la fuerza de las bandas reportadas para las vibraciones de 
los carbonatos, los sulfatos y el cuarzo, con los porcentajes de los mismos 
obtenidos en el análisis semicuantitativo por DRX, por esta razón se decidió 
escoger la muestra 5 para la producción del cemento a nivel de laboratorio. En la 
Figura 7, en la Figura 10 y en la Figura 18 se pueden observar los espectros para 
el CKD, para el yeso dominicano y para la muestra 5 respectivamente. La 
frecuencia de las bandas de interés (sulfatos en el yeso, carbonatos en la calcita, 
cuarzo y agua) se comprobó en los estudios realizados por Chu et. al. 36, Böke et. 
al. 37, y Anbalagan 38, para yesos dihidratados, Prasad et. al. 41, para goethita y 
Gimeno, Bosch y Moya 42 para carbonato de calcio y sílice (cuarzo); estos reportes 
mostraron que el carbonato de calcio puede presentar las siguientes vibraciones: 
712 cm-1, 873 - 875cm-1, 1420 cm-1, 1453 -1458 cm-1, 2846 cm-1 y 2914 cm-1. “Los 
cuatro modos fundamentales del yeso se pueden observar en las siguientes 
frecuencias: en el rango entre 420 cm-1 – 450 cm-1, en una dupla fuerte en 600 cm-
1 y 669 cm-1, en 1005 cm-1 y en una dupla más fuerte en 1115 cm-1 y en 1143 cm-1” 
38. Otras vibraciones para sulfatos se pueden presentar entre 2000 cm-1 y 2501 
cm-1, en 1104 cm-1, en un hombro cerca de 1000 cm-1, entre 950 cm-1 y 1000 cm-1, 
en 981 cm-1, en 613 cm-1 y en 451 cm-1. Por su parte, el agua presenta vibraciones 
en 1620 cm-1, en 1682 cm-1, en 3200 cm-1, y en el rango entre 3400 cm-1 y 3700 
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cm-1. El cuarzo, se puede identificar por su vibración en 779 cm-1, 790 cm-1 y 798 
cm-1. 
 
En las figuras se etiquetaron las bandas representativas de la siguiente manera, 
vibraciones relacionadas con el carbonato de calcio como CO3, vibraciones 
relacionadas con el yeso dihidratado como SO4, vibraciones de las moléculas de 
agua del yeso dihidratado como H2O y las vibraciones del cuarzo como Qz. En la 
Figura 7 se puede comprobar la predominancia de las bandas relacionadas con la 
calcita y se encuentra una vibración para sulfatos. En la Figura 10 se observa que 
las bandas del sulfato son las más importantes en el yeso natural (dominicano) 
analizado y comparándola con la Figura 7, se puede notar que las vibraciones 
para el agua molecular del yeso son más fuertes que las del CKD. En la Figura 18 
se puede observar un espectro que contiene las características principales del 
CKD y del yeso, en este caso, para la muestra cinco, la banda del agua es muy 
similar a la del yeso dominicano, lo mismo ocurre con las bandas de los sulfatos. 
 
A partir de de los resultados obtenidos en el FTIR y de su verificación con la 
literatura 36, 37, 38, se puede concluir, apoyando los resultados del DRX, que la 
muestra precipitada es un mineral compuesto en su mayoría por yeso sintético y 
por calcita. 
 






















El análisis químico por fluorescencia de rayos X muestra las composiciones de los 
óxidos y permite comparar los valores reportados para las muestras precipitadas 
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contra los reportados para el CKD y para el YD. Las muestras que presentaron un 
mayor contenido de SO3 fueron: 1, 5, 8 y 9, guardando coherencia con los 
resultados obtenidos en el DRX, esto permite ratificar que la muestra cinco puede 
ser considerada para hacer la molienda de cemento (con yeso sintético) a nivel de 
laboratorio. Si se compara contra el CKD, la muestra cinco presenta una pequeña 
pérdida de SiO2 y de CaO, en el resto de óxidos hay una ganancia, especialmente 
en el SO3. Si se analiza en conjunto el porcentaje de CaO, el porcentaje de SO3 y 
el porcentaje de las pérdidas al fuego (PF) de la muestra cinco con respecto al 
CKD, se puede concluir que en la neutralización de un DAM con CKD se presenta 
la formación de un yeso sintético porque al reaccionar el carbonato de calcio 
(presente en el CKD) con el ácido sulfúrico en solución, se precipita yeso y se 
libera CO2 (ver Ecuación 9), por lo tanto, al calcinar una muestra de CKD y una 
muestra del precipitado cinco, éste último tendrá menos CO2 disponible para 
liberar. Las pérdidas al fuego representan el agua evaporada, el CO2 liberado y la 
materia orgánica volatilizada en la calcinación de las muestras durante el análisis 
FRX en el laboratorio. Por su composición química, las PF de un yeso natural 
representan su agua molecular, en la Tabla 19 se puede ver que este valor para el 
YD es cercano al porcentaje teórico de agua en el yeso (20,93 %) sin embargo no 
se puede descartar que para el YD, en las PF se incluya la pérdida de CO2 debida 
a impurezas de carbonatos (el DRX y el FTIR mostraron la presencia de estos 
minerales). Considerando los resultados de los análisis por DRX y por FTIR para 
la muestra 5, se puede inferir que las PF reportadas en este FRX, pueden incluir 
un porcentaje de agua y un porcentaje de CO2, no se puede concluir con respecto 
a la presencia de materia orgánica. 
 
Tabla 19. Análisis químico por FRX 
 
Contenido de óxidos (%) Código 
Muestra 
SiO2 Al2O3 Fe2O3 CaO MgO SO3 K2O Na2O PF 
YD 4,29 0,96 0,68 29,81 2,06 41,41 0,14 0,04 20,61 
CKD 7,88 3,21 2,80 48,23 0,49 0,44 0,20 0,00 36,53 
Muestra 1 5,57 3,25 6,56 32,22 1,36 24,05 0,24 0,12 26,63 
Muestra 2 7,05 3,17 4,05 40,09 1,16 12,99 0,25 0,10 31,15 
Muestra 3 6,95 3,15 3,82 39,83 1,54 13,63 0,27 0,16 30,65 
Muestra 4 7,20 3,23 3,91 40,78 1,27 12,25 0,25 0,10 31,01 
Muestra 5 5,98 3,39 6,36 33,55 1,28 22,49 0,24 0,13 26,59 
Muestra 6 6,62 3,24 4,80 38,02 1,28 16,42 0,25 0,12 29,25 
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Tabla 19. (Continuación) 
Muestra 7 7,13 3,15 3,90 40,58 1,35 12,35 0,26 0,11 31,18 
Muestra 8 5,58 3,22 6,50 32,71 1,27 23,88 0,24 0,13 26,48 




En cuanto a la morfología del yeso, Farrah et. al. 43 y Seewoo et. al. 44, mencionan 
que en las imágenes SEM es posible observar yeso dihidratado como un “material 
cristalino con cristales grandes de hábito tabular” 43. Estos hallazgos concuerdan 
con la descripción de Nesse 25 donde se menciona que “el hábito más común para 
el yeso es el tabular y se puede presentar en hojas delgadas con exfoliación 
perfecta (fácil separación en placas u hojas)” 25 y cuando hay presencia de la 
anhidrita, los cristales se disponen como agujas 25, 43, 44. Como se puede observar 
en la Figura 19, en la Figura 20 y en la Figura 21, en los precipitados obtenidos y 
en el yeso dominicano, se encontraron principalmente cristales con hábito tabular. 
En la Figura 19 (imagen SEM de la muestra 5) se encontró un cristal que podría 
concordar con la descripción de la macla (defecto) tipo gemelar simple (simple 
twin) hecha por Nesse 25, en la imagen ampliada del cristal se puede observar 
como se acumula el yeso sobre los mismos cristales para incrementar su tamaño; 
la disposición paralela, corrobora la facilidad con la que se puede presentar la 
exfoliación. Con respecto al tamaño, se encontró que los cristales del yeso 
sintético fueron más pequeños que los cristales del yeso dominicano, esto puede 
estar relacionado con su génesis. 
 












Fuente. Autor  
 
En la Figura 20b y en la Figura 21c se observan los dos únicos casos donde hubo 
morfologías diferentes. La Figura 20b corresponde a una muestra de los ensayos 
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modelados (M2), en ella se observan algunos cristales tabulares de yeso, sin 
embargo, hay una gran cantidad de partículas menores de 10 µm, que son muy 
similares a las reportadas por Mackie et. al. 17 en su caracterización de diferentes 
muestras de CKD. Si se considera la información consignada en la Tabla 18 y en 
la Figura 16, se puede concluir que el material granular presente en la Figura 20b 
es CKD que no alcanzó a reaccionar en el proceso de neutralización del lixiviado. 
 














En la Figura 21 se observan las imágenes SEM con los espectros EDS para la 
muestra 3 (a), la muestra 5 (b), y el yeso dominicano (c y d). Los asteriscos 
amarillos indican el punto donde se hizo el análisis para el espectro EDS. En todos 
los espectros se observa la predominancia del azufre, del calcio y del oxígeno, sin 
embargo en la imagen c (yeso dominicano) aparece un prisma alargado y en el 
EDS se reporta un pico muy alto de estroncio, éste cristal corresponde con la 
descripción que hace Nesse para la celestina 25, de esta manera se confirma el 
hallazgo presentado con el análisis semicuantitativo del DRX en la Tabla 18. En 
los espectros EDS de la Figura 21a y Figura 21b, se alcanzan a observar unos 
picos pequeños de hierro al final del espectro y un hombro sobre los picos del 
oxígeno, esto confirma la presencia del hierro precipitado, sin embargo, no se 
puede definir la fase en la que se encuentra porque la base de datos contra la que 
se compararon las lecturas, identificó al hierro como pirita y en la Ecuación 3, en la 
Ecuación 7 y en la Ecuación 8 se establece que en este proceso el hierro puede 
precipitar como hidróxido pero no como pirita. Peretyazhko et.al. 45, mencionan 
que la precipitación del hierro se podría presentar como goethita (α-FeOOH) ó 
como ferrihidrita (Fe5OH8.4H2O), pero estos minerales no se encontraron en el 
análisis DRX. Es importante definir para ensayos futuros, la inclusión de otras 


























































Tabla 20. Pérdidas de peso y cálculo de los porcentajes de yeso y de caliza 
















CKD 0 0 0 33,33 76 771,86 
693,99 
YD 15,68 75 135,01 5,54 13 
719,55 
1 10,52 50 136,72 12,38 28 741,71 
2 6,32 30 128,20 30,09 68 760,45 
3 5,25 25 124,79 24,70 56 753,64 
4 5,17 25 129,90 24,83 56 765,57 
5 9,99 48 135,01 13,91 32 746,82 
6 6,68 32 131,60 21,25 48 760,45 
7 5,19 25 128,20 24,76 56 763,86 
8 10,55 50 135,63 12,64 29 744,27 




Con el análisis termogravimétrico (TGA-DTG) se buscó conocer el porcentaje de 
yeso de cada muestra precipitada en el diseño experimental, para las muestras 
modeladas (M1, M2 y M3) no se efectuó este análisis, porque como se mencionó 
anteriormente, los precipitados no tuvieron una composición que presentara una 
predominancia de yeso. En la Tabla 20 se muestran los porcentajes de peso 
perdidos por cada muestra en las temperaturas asociadas con las pérdidas de 
agua del yeso y de dióxido de carbono de la caliza 25, 27, 40. 
 
Ramachandran et.al. 27 reportaron que en el cambio de fase del yeso a la 
bassanita, se presenta una pérdida aproximada de 15,7 % del peso de la muestra. 
Jordi et. al. 46, demostraron que en la deshidratación del yeso a hemihidrato se 
pierde inicialmente un 15 % del peso de la muestra, posteriormente, en la 
deshidratación del hemihidrato, se pierde el 5 % restante (considerando el 
contenido de agua de un yeso puro), en la Figura 22 se pueden observar los 








Figura 22. Curvas TGA-DTG para la descomposición del dihidrato 
 
Fuente. Jordi et. al. 46 
 
En la Tabla 20 se puede ver claramente que la primera pérdida se cumplió para el 
yeso dominicano, las muestras de yeso sintético con mayores porcentajes de yeso 
(1, 5, 8 y 9) solamente presentaron pérdidas de peso cercanas al 10 %, esto se 
pudo deber a la presencia de impurezas en el yeso. Al comparar la Figura 22 con 
la Figura 23, se puede observar que en la muestra cinco no apareció el pico DTG 
para el cambio de fase de hemihidrato a anhidrita (la misma situación se presentó 
para el resto de las muestras). Las muestras mencionadas anteriormente, 
presentaron los menores contenidos de caliza, resultado coherente con los datos 
arrojados por el análisis DRX. En el análisis termogravimétrico se encontró que la 
muestra cinco no era la de mayor contenido de yeso, sin embargo, el porcentaje 
obtenido no dista mucho del valor mayor reportado para la muestra nueve. 
 
Con el análisis de las técnicas usadas, se pudo concluir que la muestra cinco 
podría ser considerada como un yeso sintético para preparar el cemento 
experimental que sería sometido a los ensayos de tiempo de fraguado y 
resistencia a la compresión. Aunque los resultados del TGA-DTG no mostraron 
que el precipitado cinco era el de mayor contenido de yeso, la combinación de 
técnicas, permitieron tener criterios suficientes para hacer la elección. En la Figura 
9, en la Figura 12 y en la Figura 23 se muestran los resultados gráficos de los 
ensayos TGA-DTG para el CKD, el YD y la muestra cinco. 
 
Las muestras 1, 5, 8 y 9, fueron las que presentaron las mejores respuestas en la 
mayoría de las técnicas analíticas empleadas, de acuerdo con la Tabla 3, en cada 
una de estas ejecuciones se emplearon solamente 20 gramos de CKD. 
Considerando que la concentración de sulfatos en la muestra compuesta de 
lixiviados fue aproximadamente de 30 g/l y que el ensayo se realizó en vasos 
precipitados de 500 ml (es decir una concentración de 15 g/l) se puede concluir 
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que bajo las condiciones en las que se desarrolló este proyecto, se requerirían 
solamente 1,5 g de CKD para reaccionar con un gramo de sulfatos en un DAM. 
 




3.6 COMPORTAMIENTO DEL CEMENTO CON EL YESO SINTÉTIC O 
PRECIPITADO 
 
Para la mezcla del yeso con el clínker de la planta Tolúviejo, se tuvo en cuenta 
que en la molienda industrial que se lleva a cabo en dicha planta, normalmente se 
ha adicionado en promedio el 5 % de yeso para la producción de un cemento tipo 
III (no adicionado con caliza u otras materias primas). Es importante aclarar que 
los yesos usados a nivel industrial no son puros, por lo tanto es necesario conocer 
el porcentaje real de yeso con el que provienen de la mina. 
 
Para definir la cantidad de yeso sintético (YS) a usar, se hizo una relación entre el 
porcentaje de yeso de la muestra 5, (62 %, reportado en el ensayo DRX y 48 %, 
reportado en el ensayo TG) y  el porcentaje  de yeso en el yeso dominicano (91 %, 











A partir del DRX = 0,68 
A partir del TG = 0,64 
 
De acuerdo con el DRX, al YS (muestra 5) le faltaría el 32 % de yeso para poder 
preparar un cemento similar al producido con el yeso dominicano y para el caso 
del TG, al mismo YS le faltaría el 36 % de yeso. Por lo tanto, para que el cemento 
preparado con el YS fuera comparable al cemento preparado con el YD se debería 
adicionar el 6,6 % (según DRX) o el 6,8 % (según TG), de yeso sintético en la 
mezcla. Debido a que el resultado con el DRX fue semicuantitativo, y a que el 
resultado del TGA es más preciso (por ser una medida directa de la pérdida de 
agua en el mineral), se escogió usar una adición de YS de 6,8 % para preparar el 
cemento experimental. 
 
Las pruebas que se realizaron para conocer el comportamiento del cemento con el 
yeso sintético, fueron el tiempo de fraguado y la resistencia a la compresión. Para 
dar confiabilidad al ensayo, se preparó un cemento de control con el 5 % de 
adición de yeso para simular las condiciones industriales, sin embargo se debe 
tener en cuenta que las condiciones de laboratorio son muy diferentes a las 
condiciones de la planta, por esta razón, los datos experimentales podrían diferir 
de los datos de planta para los dos ensayos mencionados. Otro factor que se tuvo 
en cuenta para el análisis de la información, fue que el contenido de caliza del YS 
no era suficiente como para que se sobrepasara el porcentaje máximo de adición 
permitido para un cemento tipo III (5 % de adición). 
 
3.6.1 Tiempo de fraguado. 
En este ensayo se siguieron las normas ASTM C 187 – 98 32, ASTM  C 191 – 01ª 
33 y ASTM C 305 -99 є1 34. Los parámetros de importancia en la ejecución de los 
procedimientos descritos en las normas se consignaron en la Tabla 21. En la 


















Consistencia normal (%) 19 19 
Temperatura (°C) 22,0 22,3 
Humedad (%) 69 68 
Cemento (g) 300,0 290,1 
Agua (g) 57 55,2 
Relación A/C 0,19 0,19 



























El tiempo de fraguado inicial se determina extrapolando, en la curva obtenida, la 
penetración en 25 mm; al valor obtenido, se le deben sumar los 60 minutos 
transcurridos a partir de la hora de preparación, por lo tanto, los fraguados iniciales 
fueron de 128 minutos para el cemento control y de 139 minutos para el cemento 
YS. El fraguado final se presenta cuando la aguja no penetra en la pasta, para el 
cemento control, el fraguado final se dio en 170 minutos (2 horas y 50 minutos) y 






























minutos). Estos valores se compararon contra los resultados obtenidos en la 
planta Tolúviejo durante el primer semestre de 2009, para un cemento sin adición 
y para un cemento adicionado, los resultados se consignaron en la Tabla 22. 
 
Tabla 22. Comparación de los tiempos de fraguado experimentales con valores 
obtenidos a nivel industrial 
 







Cemento control 128 170 
Cemento YS 139 200 
Mínimo 78 150 Cemento Tolúviejo 
sin adición Máximo 130 215 
Mínimo 65 145 Cemento Tolúviejo 




En esta tabla se puede observar que el cemento YS tuvo tiempos de fraguado 
inicial más lentos que el cemento YD y que los dos tipos de cemento preparados a 
nivel industrial, referenciados para comparación, el cemento de control estuvo 
dentro del rango de los cementos industriales. Con respecto al tiempo de fraguado 
final, el cemento YS y el cemento de control estuvieron dentro del rango de los 
cementos de la planta Tolúviejo. En las memorias del “Seminario de Producción 
de Cemento” 24 dictado por FLSmidth, se menciona que los cementos con 
“fraguado normal”, tienen tiempos de fraguado inicial entre 2 y 5 horas y tiempos 
de fraguado final entre 3 y 6 horas y estos tiempos se pueden ver afectados por 
factores externos como la temperatura ambiente durante el ensayo de fraguado y 
por factores propios como la cantidad y la reactividad de los componentes del 
clinker (C3A y C3S) y por otras propiedades como la finura del cemento y la 
reactividad del yeso. Teniendo en cuenta los rangos de tiempo mencionados por 
FLSmidth 24, no se considera como un inconveniente la demora de nueve minutos 
para el fraguado inicial del cemento YS, comparado con los cementos preparados 
en la planta Tolúviejo, adicionalmente vale la pena recordar, que el desempeño de 
un cemento experimental puede ser muy diferente al desempeño de un cemento 
preparado a nivel industrial, sin embargo, los resultados obtenidos permiten 
concluir que el comportamiento del YS, en cuanto al tiempo de fraguado es muy 
similar al comportamiento de un cemento industrial. Durante la preparación de las 
pastas para este ensayo, no se encontraron diferencias entre el cemento YS y el 
cemento YD, Las relaciones agua / cemento (A/C) presentaron valores bajos, pero 
no se generaron dificultades para la manipulación de las pastas. 
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3.6.2 Resistencia a la compresión. 
El desarrollo de resistencia es una de las características más importantes del 
cemento Pórtland, esta propiedad depende de varios factores como las 
proporciones de la mezcla, condiciones de humedad y temperatura, dimensiones y 
forma de las muestras, entre otros, por lo tanto se deben emplear métodos 
estándar para su evaluación 24; en este ensayo, la determinación de la resistencia 
a la compresión se hizo de acuerdo con las normas ASTM C 109/C 109 M – 02 31, 
y ASTM C 305 - 99 є1 34. La temperatura ambiente durante la preparación de los 
morteros fue de 22,6 °C y la humedad relativa fue d el 69 %, cumpliendo con los 
requerimientos de la norma ASTM C 109 (temperatura 23,0 ± 3,0 °C y humedad 
relativa superior al 50 %). En la Tabla 23 se consignaron los datos obtenidos para 
las resistencias en tres edades diferentes (3, 7 y 28 días) y en la Figura 25 se 
pueden ver los mismos resultados en forma gráfica. 
 
















Mínimo 19,58 Mínimo 9,70 
3 15,90 14,51 
Máximo 30,18 Máximo 
22,10 
Mínimo 26,22 Mínimo 
14,19 
7 22,67 22,25 
Máximo 41,09 Máximo 
28,47 
Mínimo 37,79 Mínimo 
22,17 
28 34,96 28,72 





En la Tabla 23 y en la Figura 25, se puede ver que el cemento YS desarrolló una 
menor resistencia a la compresión que el cemento de control, haciendo una 
comparación porcentual, la diferencia a tres días fue aproximadamente del 9 %, a 
siete días fue del 2 % y a veintiocho días fue del 18 %, esta variabilidad se deberá 
revisar en la aplicación industrial para verificar si corresponde al error 
experimental. Considerando las resistencias de los cementos fabricados a nivel 
industrial, se encontró que los dos cementos preparados a nivel de laboratorio 
tienen un desempeño similar al de un cemento adicionado. Aunque los datos 
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están comparados contra los valores mínimos y máximos de los ensayos 
efectuados en la planta para cada tipo de cemento, es importante anotar que para 
el cemento con adición, la resistencia a 28 días debe ser superior a 29 MPa, con 
esta condición el cemento YS no cumpliría con la restricción. En este caso se 
debe considerar que las impurezas de un yeso sintético (calcita, anhidrita 
indisoluble y cal), pueden afectar la resistencia a la compresión 30, adicionalmente, 
un cemento preparado a nivel de laboratorio puede presentar diferencias frente a 
un cemento industrial. 
 

























Si se considera la preparación, el cemento YS se debería comportar como un 
cemento tipo III (sin adición), pero al observar el desarrollo de su resistencia a la 
compresión en las tres edades evaluadas (ver Tabla 23) se puede concluir que el 
comportamiento de este cemento experimental es más parecido al de un cemento 
tipo I (adicionado).  
 
En cuanto a la durabilidad, propiedad que depende de la composición del 
cemento, carácter de la construcción y aspectos medioambientales 24, es 
importante revisar las características del clínker y de los yesos usados para ambos 
cementos preparados a nivel de laboratorio (yeso sintético y yeso dominicano) 
porque los contenidos de álcalis presentes en dichos cementos pueden reaccionar 






































con aditivos silíceos y carbonosos, formando productos que pueden aumentar el 
volumen, contribuyendo a la desintegración del concreto 24. Por esta razón, es 
recomendable usar cementos con bajo contenido de álcalis, FLSmidth 24 menciona 
un valor menor al 0,6 %, calculado con la siguiente expresión: 
 
OKONaeqONa 222 658,0 ×+=−  
Ecuación 13 
 
Al hacer el cálculo para el clínker, para el yeso dominicano y para el yeso sintético, 
a partir de la información consignada en las tablas 7, 8 y 19 respectivamente, se 
encontraron los siguientes valores: 
 
• Clínker: 0,49 % 
• Yeso dominicano: 0,13 % 
• Yeso sintético (muestra 5): 0,29 % 
 
El porcentaje de álcalis presente en el clínker restringe el porcentaje de álcalis en 
los yesos para la mezcla, dado que la suma de ambos porcentajes supera el valor 
(0,6 %) recomendado por FLSmidth 24, por lo tanto, queda abierta la posibilidad 
de estudiar con mas detalle la influencia de las impurezas presentes en el yeso 
precipitado sobre la resistencia y la durabilidad asociadas al cemento preparado 
con este material recuperado. 
 
Para finalizar este análisis, se puede decir que con el mineral sintético producido 
fue posible preparar un cemento (tipo I) el cual presentó un comportamiento 
adecuado, sin embargo se debe profundizar más en los procesos de 







La conclusión general de esta investigación es que se puede asegurar que existen 
muchas posibilidades para prevenir los problemas de contaminación ambiental 
manipulando y optimizando los procesos industriales, utilizando la imaginación 
para buscar nuevos usos para los subproductos y los residuos de las etapas 
intermedias y finales de los procesos. La solución no es complicada, basta solo 
con una mirada a los problemas desde un punto de vista externo a la cotidianidad 
de una planta productiva, y a partir del conocimiento de los procesos, se pueden 
generar soluciones que desde otro punto de vista, serían inconcebibles. 
 
Al comparar las concentraciones de los DAM reportadas en la literatura 7, 8, 9, 10, 11, 
12, 13, 14, con las concentraciones de los lixiviados obtenidos en el proyecto de 
“Biodesulfurización de Carbones”, se puede concluir que su implementación a 
nivel industrial incrementará la acidificación de las fuentes naturales y las 
concentraciones de sulfatos, si no se hace un tratamiento previo a su vertimiento. 
 
La formación de yeso es un problema generalizado para muchos sistemas de 
tratamiento de los DAM, el aspecto novedoso de este proyecto es el 
aprovechamiento de lo que se convierte en una dificultad para muchos procesos, 
como una oportunidad para producir una materia prima fundamental para la 
industria cementera. 
 
Se comprobó que en la neutralización de los DAM, con carbonato de calcio, se 
libera CO2, sin embargo, al usar un material como el CKD se genera un beneficio 
ambiental adicional, porque éste subproducto al tener menos cantidad de 
carbonato de calcio disponible, se puede usar en mayor cantidad para el 
tratamiento del DAM y adicionalmente, si se considera la recuperación del CO2 
generado para reintroducirlo al tratamiento, se puede lograr una optimización del 
proceso porque éste gas facilita la disolución del carbonato de calcio. 
 
El diseño de experimentos presenta un gran potencial para la investigación porque 
permite desarrollar los ensayos de una manera ordenada, pero con un arreglo 
aleatorio que ayuda a disminuir errores inherentes a la experimentación y 
adicionalmente, se da validez estadística a los resultados y se puede plantear la 
optimización de los ensayos para una mejor comprensión del fenómeno en 
estudio. 
 
En la modelación de un nuevo grupo de ejecuciones (M1, M2 y M3) a partir de la 
ecuación ajustada para el modelo experimental, se pudo concluir que para los 
tratamientos o ensayos por fuera de los rangos definidos en el diseño 
experimental, el proceso puede presentar un comportamiento diferente al que 
predice el modelo y los factores considerados en la ecuación ajustada no son 
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suficientes para representar los nuevos valores planteados. En este caso la 
ganancia en yeso no es tan significativa y queda un mayor porcentaje de 
carbonato de calcio en el precipitado. Aunque se logra la neutralización del 
lixiviado, no se consigue la precipitación de un yeso sintético con la calidad de 
otras combinaciones de factores experimentales. 
 
La cinética de la reacción entre un neutralizante sólido y un DAM, puede ser 
afectada, entre otros factores, por el tamaño de partícula del neutralizante. Para 
los casos revisados en la literatura, se reportó que la cinética era lenta 13 y esto se 
puede relacionar con el tamaño de caliza usado, el cual fue cercano a una 
pulgada. En este proyecto se empleó un CKD con una granulometría fina (100% 
pasante malla 325) lo cual pudo favorecer la cinética de la reacción al tener una 
mayor área superficial de neutralizante. Esta situación permite concluir que es 
importante hacer un estudio cinético específico de la reacción para verificar el 
efecto del tamaño de partícula del CKD sobre la neutralización del DAM.  
 
Bajo las condiciones en las que se desarrolló este proyecto, se puede concluir que 
para la reacción de un gramo de sulfatos en un DAM, se requieren 
aproximadamente 1,5 g de CKD para precipitar un yeso sintético que pueda ser 
aprovechado a nivel industrial. Es importante resaltar que esta relación no se 
puede considerar como una receta definitiva porque corresponde a las 
condiciones específicas de esta investigación, la metodología se puede ajustar a 
otros procesos considerando las condiciones específicas que apliquen en cada 
caso. 
 
El proceso de caracterización de los yesos sintéticos obtenidos, permitió verificar 
la importancia de apoyarse en diferentes técnicas analíticas para escoger el 
precipitado de mejor calidad. En este caso específico se encontró que la muestra 
5 y la muestra 9 presentaron buenas neutralizaciones, remociones de sulfatos 
similares y porcentajes de yeso parecidos, sin embargo, la muestra 9 requirió 
menos revoluciones para la mezcla rápida. En una aplicación industrial, esta 
diferencia se convierte en la reducción de consumo energético si se implementan 
medios mecánicos de agitación lo cual, al final, genera impactos ambientales y  
económicos positivos para el proceso. 
 
La presencia de otros elementos como el hierro, en porcentajes menores, en el 
yeso precipitado, cobra una gran importancia dependiendo del proceso en el que 
vaya a ser usado, por ejemplo, para la fabricación de cemento blanco, el yeso 
sintético podría tener restricciones en su aplicación debido a que en este proceso 
se hace un control estricto en todas las materias primas para verificar bajos 
contenidos de hierro por su influencia negativa sobre el color del producto final. 
 
En algunas plantas de cemento que usan yeso dominicano, se había reportado la 
presencia de estroncio en el mismo, sin embargo, no se tenía la caracterización 
mineralógica para poder determinar su procedencia. En este proyecto se pudo 
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demostrar mediante las técnicas DRX y SEM-EDS que el estroncio estaba 
presente en la celestina (SrSO4), y con la revisión bibliográfica se pudo comprobar 
que este elemento puede sustituir al calcio en la formación natural del yeso 25. 
 
El cemento producido a nivel de laboratorio con el YS, presentó tiempos de 
fraguado y resistencia a la compresión (desarrollada a 28 días) similares a los de 
un cemento tipo I (adicionado) producido en la planta Tolúviejo de Cementos 
Argos; con ajustes en el proceso de precipitación, se puede pensar en su 
implementación a nivel industrial. 
 
La suma de los porcentajes de álcalis presentes en el clínker y en los yesos 
(dominicano y sintético) superó el valor recomendado por FLSmidth (0,6 %) 24, por 
lo tanto, se debe tener en cuenta que en los cementos preparados con estos 
materiales se podrían presentar reacciones con aditivos silíceos y carbonosos, 
formando productos que aumentarían el volumen, contribuyendo a la 
desintegración del concreto 24.  
 
Este proyecto tiene una connotación muy especial porque, en pocas palabras, 
involucra un aporte para la solución de dos problemas ambientales como son, la 
generación de vertimientos (con valores de pH muy bajos y concentraciones de 
iones muy altas) y la generación de residuos sólidos de difícil disposición, al 
aprovechar las composiciones de los mismos para producir una materia prima 
(yeso sintético) importante para la producción de cemento y para diversas 











En la etapa de neutralización se recomienda ensayar métodos combinados (cal-
CKD, procesos de intercambio iónico-CKD) para disminuir las concentraciones 
remanentes de sulfatos e incrementar la precipitación de yeso. 
 
En la aplicación industrial, se debe revisar si existen otros factores que puedan ser 
significativos para el ensayo e incluirlos en el diseño experimental. 
 
Es importante definir, para ensayos futuros, la inclusión de otras técnicas de 
caracterización como la espectroscopía Mössbauer, que tengan mejor resolución 
para definir las fases de hierro presentes en el precipitado. 
 
La experimentación con el CKD como neutralizante (considerando la primera 
recomendación) para vertimientos ácidos, con altas concentraciones de azufre y 
de metales, provenientes de otros procesos, ratificarían o refutarían la validez de 
la metodología planteada en esta investigación. 
 
Una vez que en el proyecto de biodesulfurización se conozcan los volúmenes de 
lixiviado a producir a nivel industrial, se deberá hacer una evaluación técnica y 
económica para definir la mejor forma de implementar este proyecto de 
recuperación de yeso sintético a partir de la neutralización del DAM y proponer un 
ensayo piloto para verificar si se presentan cambios en el proceso al incrementar 
la escala de experimentación. 
 
Se recomienda buscar industrias que presenten el problema de los drenajes 
ácidos de proceso, para presentar el CKD como una alternativa económica de 
tratamiento, con la posibilidad de recuperación de materias primas que se pueden 
aprovechar. 
 
Se considera importante hacer un estudio cinético y termodinámico del uso del 
CKD como neutralizante de los DAM para profundizar en el conocimiento de los 
mecanismos de producción del yeso sintético, el cual puede convertirse en un 
nuevo producto con viabilidad para su aprovechamiento industrial. 
 
Queda abierta la posibilidad de estudiar con mas detalle la influencia de las 
impurezas presentes en el yeso precipitado sobre la resistencia y la durabilidad 
asociadas al cemento preparado con este material recuperado. 
 
Finalmente, con este trabajo se pretende alentar, a la industria para que apoye las 
ideas que involucren el aprovechamiento de subproductos y residuos industriales, 
que apoye las ideas donde se pretenda cerrar los ciclos productivos, porque al 
final, la recompensa no solo será económica (valoración de residuos), 
74 
especialmente si se consideran los aspectos ambiental y social, porque de esta 
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